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 Abstrakt 
Diplomová práce pojednává o studiu morfologie tenké vrstvy kobaltu na čistém Si(111) a na 
Si(111) s tenkou vrstvou oxidu křemičitého pomocí metod AFM a XPS. Je také studií 
selektivního růstu kobaltu na mřížkách vytvořených pomocí fokusovaného iontového svazku 
a elektronové litografie. V poslední části je zkoumán růst kovových materiálů (Fe, Co) na 
povrchovém oxidu vytvořeném na Ni3Al(111). 
 
Summary 
The diploma thesis deals with morphology of cobalt thin film on clean Si(111) and on silicon 
dioxide thin film on Si(111) studied by AFM and XPS. It is also study of selective growth of 
cobalt on lattice made by focused ion beam and electron lithography. In the last part, the 
growth of metals (Fe, Co) on surface oxide on Ni3Al(111) was studied.  
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 2  
 Úvod 
 
Tato diplomová práce byla čistě experimentální prací v oblasti fyziky povrchů a tenkých 
vrstev. Byla zpracována v rámci dvou projektů – Selektivní růst kovových materiálů na 
čistých a oxidovaných površích a Uspořádaný růst magnetických klastrů na povrchovém 
oxidu vytvořeném na Ni3Al(111), které se zabývají základním výzkumem v oblasti 
spintroniky a  plasmoniky. V dnešní době je snahou, aby základní výzkum připravoval půdu  
pro budoucí aplikace, tj. nejen získávání konkrétních výsledků, ale i vývoj nových 
technologií. Příkladem aplikace výsledků základního výzkumu v praktickém využití může být  
neustálé zmenšování rozměrů součástek v mikroelektronice. Snižování rozměrů má ale i své 
nevýhody: narůstá počet součástek a délka vodivých spojů v integrovaných obvodech, a tak 
enormně narůstá odporovým ohřevem uvolněné teplo. Tento problém má možná řešení, 
určující několik směrů základního výzkumu, a to právě plasmoniku (využítí plasmonů místo 
transportu elektrického náboje), spintroniku (využítí  spinu elektronu místo jeho náboje pro 
přenos a uchování informace), využití nových materiálů atd. 
První kapitola diplomové práce je rešeršní studií růstu tenkých vrstev kovových 
materiálů (Co, Fe) na čistých a oxidovaných substrátech (Si a SiO2). Pro přehled je uveden 
popis růstu tenkých vrstev a vliv depozičních parametrů na tento proces. Stručně jsou také 
popsány experimentální metody použité při zpracování diplomové práce. Ostatní kapitoly jsou 
věnovány experimentální části. Druhá kapitola pojednává o studiu vlivu depozičních 
parametrů na růst tenké vrstvy kobaltu na substrátu Si(111) a SiO2/Si(111). Tématem třetí 
kapitoly je selektivní růst kobaltu na mřížkách SiO2/Si vytvořených pomocí fokusovaného 
iontového svazku a elektronové litografie. Cílem bylo jednak pomocí fokusovaného 
iontového svazku vytvořit mřížku z poruchových míst, která budou sloužit jako nukleační 
centra pro atomy kobaltu, a tak dosáhnout selektivního růstu kobaltu na mřížce. V druhém 
případě, u mřížky vytvořené pomocí elektronové litografie, bylo využito jiného mechanismu 
růstu, a to povrchové difúze kobaltových atomů na SiO2 a jejich ulpívání na místech, kde je 
čistý křemík. Čtvrtá, poslední, kapitola je věnována uspořádanému růstu magnetických klastrů 
na  povrchovém oxidu vytvořeném na Ni3Al(111). Hlavním úkolem bylo nalezení podmínek 
pro přípravu kvalitního povrchového oxidu a uspořádaného pole klastrů. Tato práce vznikla 
v rámci šestiměsíční stáže na Ústavu obecné fyziky Technické univerzity ve Vídni. 
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 1 Růst tenkých vrstev kovových materiálů 
na čistých a oxidovaných substrátech 
 
1.1 Úvod 
 
První kapitola této diplomové práce je rešeršní studií růstu tenkých vrstev kovových materiálů 
(např. Co, Fe) na čistých a oxidovaných substrátech (např. Si a SiO2). Pro přehled je uveden 
popis růstu tenkých vrstev a vliv depozičních parametrů na tento proces. Stručně jsou také 
popsány experimentální metody použité při zpracování diplomové práce.  
 
1.2 Růst tenkých vrstev 
 
Tenké vrstvy jsou vrstvy materiálů o tloušťce od několika desetin nanometru až po několik 
mikrometrů. Fyzikální vlastnosti tenkých vrstev vykazují (v 1 směru) nějakou fyzikální 
odlišnost proti objemu. Čím je vrstva tenčí, tím více jsou její vlastnosti odlišné od objemu. 
Tenké vrstvy jsou využívány především v mikroelektronice – integrované obvody, 
optoelektronická zařízení, krycí vrstvy, katalytické vrstvy atd.  
Proces růstu tenkých vrstev lze popsat následujícími kroky (viz obr. 1.1). Kondenzace 
nového materiálu z plynné fáze je popsána počtem částic dopadajících za jednu sekundu na 
jeden m2 [1]:  
 
,
2
=
0MkTπ
p
r                                                      (1.1) 
 
kde p je tlak par, M je molekulová hmotnost částic, k je Boltzmannova konstanta a T0 je 
teplota zdroje (v kelvinech). Jakmile částice kondenzuje, může se ihned vypařit z povrchu, 
nebo může difundovat po povrchu. Střední doba do desorpce tj. doba, po kterou částice 
zůstává na povrchu, než by případně došlo k desorpci, je dána vztahem [2]: 
 
      ( ,exp1= 0kTEντ dess )                                                (1.2) 
 
kde ν je frekvenční faktor kondenzovaného atomu na povrchu (řádově 1013 s-1), Edes je energie 
potřebná k desorpci atomu z povrchu a T0 je teplota substrátu. Atomy, které mají stále 
dostatečnou energii, náhodně provádějí skoky po povrchu a mohou se během tohoto procesu 
spojovat s dalšími pohybujícími se atomy a vytvářet tak zárodky nové vrstvy. Připojováním 
dalších atomů vznikají tzv. kritické zárodky, což jsou zárodky, které se po přidání jediného 
atomu stanou stabilními. Stane-li se to, je už velmi nepravděpodobné, že dojde k opětovné 
desorpci těchto atomů. Nejpravděpodobnějšími místy ulpění atomů jsou okraje teras, kde je 
vazebná energie větší než na rovném povrchu. Tvorba zárodků probíhá dokud jejich hustota 
nedosáhne saturované koncentrace.  Pak už dochází pouze k jejich zvětšování  a  vzájemnému  
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Obrázek 1.1: Proces růstu tenké vrstvy. Upraveno z [1]. 
 
spojování, vznikají tzv. klastry. Propojováním klastrů vznikají ostrůvky. Následuje růst           
a propojování ostrůvků (koalescence) a nakonec se vytvoří souvislá vrstva. 
Při vyšším pokrytí povrchu se místo uvedeného popisu růstu tenkých vrstev přechází na 
popis fenomenologický. Při tomto popisu se rozlišují tři základní módy (obr. 1.2): 
 
a) Vrstevnatý mód: V tomto módu je interakce mezi substrátem a atomy vznikající 
vrstvy silnější, než interakce mezi sousedními atomy vrstvy. Každá nová vrstva 
začíná růst v okamžiku, ve kterém se dokončí růst předchozí vrstvy. 
b) Ostrůvkový mód: V tomto módu je interakce mezi sousedními atomy vrstvy silnější 
než mezi substrátem a vznikající vrstvou. Růst vrstvy probíhá trojrozměrně ve formě 
tzv. ostrůvků. 
c) Smíšený mód: Tento mód růstu je kombinací obou předcházejících. Interakce mezi 
atomy substrátu a atomy vznikající vrstvy jsou přibližně srovnatelné. Po vytvoření 
jedné nebo několika málo souvislých vrstev začínají na povrchu růst ostrůvky. 
 
 
 
Obrázek 1.2: Módy růstu tenkých vrstev. Upraveno z [1]. 
 
Při přípravě tenkých vrstev jsou důležité podmínky, za kterých vrstva vzniká. Největší 
vliv na růst tenké vrstvy mají následující parametry: 
 
a) Tlak: Základní podmínkou pro udržení čistoty substrátu a pro nanášení kvalitních 
tenkých vrstev je velmi vysoké vakuum (UHV1) tzn. tlaky nižší než 10-7 Pa 
v aparatuře, kde se proces přípravy tenké vrstvy provádí.  
b) Teplota:  Teplota substrátu (podložky) je významným činitelem ovlivňujícím růst 
tenké vrstvy. Teplota nemá vliv pouze na růst, ale i na samotný vznik zárodků. 
S rostoucí teplotou se zvyšuje počet atomů tvořících stabilní zárodek. Vliv                 
se projevuje i v povrchové difúzi a aglomeračních vlastnostech. S klesající teplotou    
se zvyšuje stupeň nukleace, kdežto s rostoucí teplotou mají atomy na povrchu větší 
pohyblivost, více se shlukují tzn. zvyšuje se stupeň aglomerace. Čím vyšší je tedy 
teplota substrátu, tím rychleji vrstva roste. 
 
                                                 
1 Ultra High Vacuum 
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c) Úhel dopadu:  Čím větší je při depozici úhel mezi směrem dopadajících atomů         
a normálou k rovině povrchu substrátu, tím větší je tečná složka rychlosti 
dopadajících atomů. Z toho vyplývá větší povrchová pohyblivost, vysoký stupeň 
aglomerace a vznik silnější vrstvy. 
d) Elektrostatický efekt: Podstatný vliv může mít i přiložení elektrostatického pole při 
růstu tenké vrstvy. S přiloženým polem nastává spojování ostrůvků dříve, tudíž se 
vrstva vytvoří rychleji. 
e) Stav povrchu podložky: Pokud je podložka atomárně hladká, atomy mají na povrchu 
velkou pohyblivost. S rostoucí drsností pohyblivost klesá. 
 
1.3 Rekonstrukce a superstruktura 
 
Rekonstrukce je proces, při kterém dochází k přeuspořádání povrchových atomů, tak aby 
povrchová energie byla minimální. V případě, že na povrchu dochází k rekonstrukci, je 
výhodné vzniklou strukturu popisovat vzhledem k atomům z nižších vrstev. V takové situaci, 
kdy jsou rozdílné mřížkové parametry mezi atomovou vrstvou na povrchu a substrátem, se 
vzniklá povrchová mřížka nazývá superstrukturou.  
Pro označení superstruktury se používá zápisu X(hkl)-(p× q) nebo X(hkl)-c(p q), kde 
X(hkl) označuje prvek nebo sloučeninu, ze které se skládá substrát, a rovinu substrátu, symbol 
c označuje centrovanou mřížku. Symboly  p a q jsou přirozená čísla určená ze vztahů 
×
1b 1ap
rr =  
a 22 aqb
rr = , kde ia
r  jsou primitivní translační vektory mřížky substrátu a ib
r
 jsou primitivní 
translační vektory mřížky superstruktury. V obecnějším případě, kdy vektory mřížky 
substrátu a superstruktury nejsou navzájem rovnoběžné, ale jsou otočené o určitý úhel R°,  se 
používá značení X(hkl)-(p× q)R° ([1], str. 93). 
 
1.4 Substrát 
 
1.4.1 Křemík 
 
Křemík (Si) je poměrně tvrdý polokov s vysokou afinitou ke kyslíku. Atom křemíku má 14 
elektronů, z nichž je 10 pevně vázáno ve vnitřních hladinách a zbývající 4 vytvářejí 
elektronové vazebné dvojice se čtyřmi sousedními atomy v krystalové mřížce. Křemík 
krystalizuje v diamantové struktuře, tj. plošně centrované kubické soustavě s dvojatomovou 
bází (obr. 1.3). Mřížková konstanta křemíku je 0,543 nm a vzdálenost nejbližších sousedních 
atomů je 0,234 nm.  
Čistý monokrystalický křemík slouží jako základní materiál pro výrobu polovodičových 
součástek. Obvyklou metodou pro jeho výrobu je řízená krystalizace z taveniny. Při tomto 
postupu je do křemíkové taveniny vložen zárodečný krystal vysoce čistého křemíku. Tento 
krystal se přitom otáčí a pulzuje podle předem přesně definovaného programu, přičemž 
teplota taveniny je také velmi pečlivě sledována a řízena. Na zárodečném krystalu se pak 
vylučují další vrstvy mimořádně čistého křemíku. Výsledný produkt (křemíkový ingot) je 
tvořen jediným krystalem. Vyrobený ingot se po ochlazení řeže na tenké plátky, „wafery“ 
(typicky 0,5 mm), leští a je použit jako výchozí surovina pro výrobu polovodičových 
součástek [3]. 
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                         (a)                                           (b)                                         (c) 
 
Obrázek 1.3: Diamantová struktura Si - (a) elementární buňka, (b) rovina (111), (c) rovina 
(100) . Čísla 1,2,3,4 označují jednotlivé vrstvy atomů. 
 
1.4.2 Oxid křemičitý 
 
Patrně nejvýznamnější anorganickou sloučeninou křemíku je oxid křemičitý (SiO2). 
Krystalický SiO2 tvoří několik polymorfních modifikací v závislosti na teplotě a tlaku při 
krystalizaci, např.: křemen, cristobalit, tridymit. Základní stavební jednotkou oxidu 
křemičitého je koordinační tetraedr SiO4: 4 atomy kyslíku jsou umístěny v rozích tetraedru      
a obklopují jeden centrální atom Si. SiO2 je kvalitní elektrický izolátor s vysokou chemickou 
stabilitou (je velmi odolný vůči kyselinám, s výjimkou kyseliny fluorovodíkové), proto je 
velmi užitečný v mikroelektronice [4]. 
 
 
 
Obrázek 1.4: (a) Cristobalit, kubická modifikace SiO2. (b) Schematické znázornění  symetrie 
koordinačního tetraedru SiO4. 
 
1.5 Kovy 
 
1.5.1 Kobalt 
 
Kobalt (Co) je feromagnetický, polymorfní kov. Je velmi pevný, svou pevností a tvrdostí 
předčí ocel. V přírodě se vyskytuje ve dvou krystalografických modifikacích označovaných  
α-Co a β-Co. Šesterečná modifikace α se za teploty 417 °C  mění v modifikaci β  s plošně 
centrovanou mřížkou ([5], str. 228). 
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1.5.2 Železo 
 
Železo (Fe) je nejrozšířenější přechodný kovový prvek. Je poměrně měkké, feromagnetické   
a je málo odolné proti korozi. Železo se v závislosti na teplotě vyskytuje ve dvou 
krystalografických modifikacích. Až do teploty 912 °C je stabilní modifikace s krystalickou 
mřížkou krychlovou prostorově středěnou, která se označuje jako modifikace α. Modifikace α 
je feromagnetická až do teploty 760 °C, nad touto teplotou ztrácí železo magnetické 
vlastnosti. Nemagnetická modifikace s krychlovou mřížkou prostorově středěnou se označuje 
jako modifikace β. V intervalu teplot 912 až 1392 °C má železo krychlovou mřížku plošně 
středěnou, označovanou jako modifikace γ. Nad tímto intervalem teplot až do teploty tavení 
(1539 °C) nabývá železo opět krystalickou mřížku krychlovou prostorově středěnou, která se 
označuje jako modifikace δ ([5], str. 14). 
 
1.6 Tenké vrstvy kovových materiálů (Co, Fe) na čistých a oxidovaných 
substrátech (Si, SiO2) 
 
1.6.1 Co na Si(111) 
 
Kobalt vytváří spolu s křemíkem sloučeninu zvanou silicid. Díky dobré elektrické vodivosti 
jsou silicidy užívány v mikroelektronice, např. k výrobě kontaktů v integrovaných obvodech. 
Výhodou je, že dochází k pseudomorfnímu růstu silicidů (tzn. silicidy mají velikost mřížkové 
konstanty blízkou mřížkové konstantě Si), což výrazně omezuje vznik defektů na rozhranní 
silicidu a Si. Další výhodou některých silicidů je tzv. sebeuspořádávající proces. Jedná se       
o proces, ve kterém se při zvýšených teplotách tvoří silicidy v oblastech, ve kterých je 
deponován daný kov a je tak tvořen přímý kontakt s Si. Kobalt během reakce s křemíkem 
může tvořit Co2Si, CoSi a CoSi2, avšak pouze sloučenina CoSi2 má dostatečně vysokou 
vodivost a teplotní stálost, aby mohla tvořit efektivní elektrické kontakty [2]. 
Struktura tenké vrstvy, která vznikne nadeponováním Co na Si závisí na množství 
deponovaného materiálu, na teplotě vzorku při depozici a na povrchové struktuře Si. Za 
pokojové teploty kobalt silně reaguje s křemíkovým substrátem a při depozici 2-5 monovrstev 
(ML2) Co na čistý povrch Si(111)-(7×7) se na rozhraní tvoří tenká vrstva podobná CoSi2 [6]. 
Na vznikající strukturu má vliv difúze Co atomů do Si, ta je při pokojové teplotě omezena,      
a proto vrstva CoSi2 vznikne až po zahřátí na 200 °C a více, kdy dochází k difúzi Co do Si. 
Pokud je deponováno více než 5 ML Co, povrch se stává bohatším na kobalt a pouze část Co 
atomů se vyskytuje ve formě podobné CoSi2, zatímco zbytek atomů tvoří tuhý roztok Co-Si, 
v němž kobaltové atomy difundují mezi atomy křemíku. Na povrchu vzniká neuspořádaná 
vrstva Co. Na povrchu Si(111)-(2×1) vzniká za pokojové teploty při pokrytí 10 ML Co vrstva 
s kubickou strukturou [7]. Vrstva CoSi2 vznikne v tomto případě až následným žíháním při 
650 °C, kdy dojde k reakci Si a Co vrstvy. Tenkou vrstvu CoSi2 lze při tomto pokrytí Co také 
získat, pokud se depozice Co provádí za zvýšené teploty, a to při 500 °C. 
Vrstva CoSi2(111) na Si(111) roste téměř dokonale, tzn. má jednotnou tloušťku, je 
dobře zarovnána a nemá skoro žádné defekty. Tenká vrstva CoSi2 má strukturu CaF2, která je 
vytvořena z diamantové struktury, pokud nahradíme atomy Si ve stěnách a rozích krychle 
atomy Co a vyplníme všechna tetraedrální místa atomy Si (obr. 1.5) [8]. 
 
                                                 
2 Monolayer 
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Obrázek 1.5: Krystalová struktura CoSi2. 
 
Počáteční fáze růstu Co na čistém povrchu Si(111) je popsána ostrůvkovým módem. 
Kobalt roste ve formě malých ostrůvků umístěných velmi blízko u sebe, které se při vyšších 
pokrytích propojují. Na růstový mód má vliv pohyblivost Co atomů po povrchu Si, která je 
ovlivněna teplotou povrchu.  Příkladem takového vlivu je rozdíl v růstových módech vrstvy 
Co na čistém povrchu Si (ostrůvkový mód) a na hydrogenizovaném povrchu Si (pseudo-
vrstevnatý mód). Přítomnost vodíku na povrchu Si totiž způsobí nárůst povrchové 
pohyblivosti a místo ostrůvků roste vrstva po vrstvě. M.A.K. Zilani a kol. [9] podrobně 
popsali vznik ostrůvků silicidu Co na Si(111)-(7×7). V počáteční fázi difundují atomy Co do 
intersticiálních poloh v Si, pod povrchem tak vznikají zárodky silicidu. Při zahřátí nad 300 °C 
difundují tyto zárodky na povrch a vznikají klastry sub-nanometrových rozměrů, které jsou 
základem pro vznik ostrůvků a růst vrstvy silicidu. Pozorováním metastabilních fází bylo 
zjištěno, že dochází k výraznému přeuspořádání atomů Si během vzniku silicidu Co. 
Při depozici Co na Si(111) vznikají různé povrchové struktury v závislosti na množství 
naneseného Co a na teplotě a způsobu žíhání [10]. Povrchové struktury byly určeny pomocí 
metody difrakce pomalých elektronů (LEED3). Tato metoda umožňuje určit strukturu pouze 
na povrchu a v několika atomových vrstvách pod povrchem.  Při pokrytí 0,4-0,6 ML byla 
obdržena superstruktura Si(111)-( 77 × )-Co, zatímco po depozici 0,6 až 1 ML 
s následným žíháním při 600 °C vznikala superstruktura Si(111)-( )-Co. Při pokrytí nad    
1 ML se objevily na stínítku LEEDu stopy (1×1), což je důsledek vzniku vrstvy CoSi2. Dále 
vznikají superstruktury Si(111)-(
12×
33 × )-Co při pokrytí 0,4 ML po žíhání vzorku při 650 °C 
a Si(111)-( 1313 × )-Co při pokrytí 0,5-1 ML po žíhání vzorku při 400 °C. To jsou všechny 
typy struktur, které byly doposud pozorovány po depozici Co na Si(111) při pokojové teplotě, 
nebo po následném žíhání. 
 
1.6.2 Co na SiO2/Si 
 
Struktury kov-oxid-polovodič, konkrétně např. Co-SiO2-Si, jsou dnes předmětem zájmu 
především pro jejich využití v mikroelektronice. 
Struktuře a morfologii tenké vrstvy Co na SiO2/Si(111) nebyla doposud věnována 
pozornost. Byl popsán pouze laterální fotovoltaický jev a magnetické vlastnosti této vrstvy 
[11]. Ke studiu magnetických vlastností bylo třeba znát topografii povrchu. Obrázky 
                                                 
3 Low Energy Electron Diffraction 
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z mikroskopu atomárních sil (AFM4) ukázaly, že při pokojové teplotě tvoří Co na 
SiO2/Si(111) souvislou vrstvu s velkou drsností. Ve studii [2] bylo zmíněno, že při zvýšených 
teplotách Co pravděpodobně nedifunduje do SiO2, tudíž nedochází ke vzniku sloučeniny Co   
a Si a dochází pouze k desorpci Co. 
Interakci Co s oxidovaným povrchem Si(100)-(2×1) popsala M.V. Gomoyunova a kol. 
[12]. Po depozici několika prvních monovrstev Co na povrchový oxid vytvořený na     
Si(111)-(2×1) opouštějí atomy Co povrch a pronikají pod vrstvu oxidu. To vede ke vzniku 
nové přechodové fáze tvořené atomy Si, Co a O. Po tomto procesu následuje tvorba tuhého 
roztoku Co-Si. Když se zvýší pokrytí Co na 4-5 ML, přesun atomů Co do nižších vrstev se 
zpomalí a některé zůstanou na povrchu, kde se tvoří kovová vrstva. Pod vrstvou oxidu na 
rozhranní vrstva-krystal začíná při teplotě  250 °C tvorba silicidu CoSi2, přičemž dochází       
k rozkladu fáze Si-Co-O. CoSi2 má stabilní CaF2 strukturu. Vrstva oxidu přetrvává až do 
teploty 800 °C. Zabrání tak přeuspořádání atomů na povrchu substrátu Si a případně zlepší 
kvalitu vrstvy  CoSi2. 
 
1.6.3 Fe na Si(111) 
 
Reakcí Fe s Si, která probíhá už při pokojové teplotě, vznikají silicidy Fe. Polovodivé tenké 
vrstvy silicidů jako β-FeSi2/Si jsou vhodnými kandidáty pro realizaci integrovaných 
optoelektronických zařízení. 
W. Weiß a kol. popsal studium fází vznikajících během růstu Fe na Si(111) [13].            
Fe reaguje s Si(111)-(7×7) tak, že už za pokojové teploty dochází k přeuspořádání atomů 
substrátu. Při depozici Fe na Si(111)-(7×7) vznikají klastry sub-nanometrových rozměrů, 
které jsou základem pro vznik a růst vrstvy silicidu. V závislosti na množství deponovaného 
Fe (do 7 ML) a na teplotě žíhání po depozici vznikají na povrchu dvě odlišné superstruktury 
Si(111)-( )-Fe a Si(111)-( )-Fe. První zmíněná superstruktura je stabilní v rozmezí 
teplot 20-320 °C a druhá je stabilní od 460 °C do 600 °C. To platí pouze pro pokrytí ≤ 3 ML. 
Morfologie Fe vrstvy se v průběhu přechodu mezi oběma typy superstruktur nemění. Vrstva 
roste ve formě ostrůvků o přibližně stejné tloušťce, mezi nimiž se objevují místa Si(111) 
nepokrytá Fe. Pokud vzniká superstruktura Si(111)-(
11× 22×
22× )-Fe ostrůvky už nejsou stejné, ale 
dají se rozdělit dle tvaru a velikosti do 3 skupin. Tyto ostrůvky mají strukturu typu CaF2, což 
odpovídá vzniku silicidu FeSi2. V případě Si(111)-( 11× )-Fe roste vrstva také ve formě 
ostrůvků, které mají strukturu typu CsCl, což odpovídá vzniku FeSi. 
 
1.6.4 Fe na SiO2 
 
Během depozice Fe na SiO2/Si nedochází k porušení vrstvy oxidu v rozmezí teplot 20-650 °C. 
Na povrchu oxidu se tvoří vrstvy Fe s různou morfologií. Na poruchových místech v SiO2 
dochází v průběhu žíhání ke zničení oxidu, to má za následek interakci atomů Fe s atomy 
substrátu Si a vznik silicidů Fe. Při vyšších teplotách reaguje Fe i s SiO2 a tvoří se silikát Fe 
[14]. 
 
 
 
 
                                                 
4 Atomic Force Microscopy 
 11  
1 RŮST TENKÝCH VRSTEV KOVOVÝCH MATERIÁLŮ NA ČISTÝCH A OXIDOVANÝCH SUBSTRÁTECH 
1.7 Metody pro analýzu povrchů a tenkých vrstev 
 
1.7.1 Rastrovací sondová mikroskopie 
 
Mikroskopie rastrující sondou (SPM5) je soubor experimentálních metod určených ke 
stanovování struktury povrchu se subatomárním rozlišením ve směru kolmém k povrchu. 
První v řadě těchto technik byla rastrovací tunelová mikroskopie (STM6). Její teoretický 
popis je založen na kvantové fyzice, konkrétně na tunelovém jevu. Byla vyvinuta 
v laboratořích IBM pracovníky Binningem a Rohrerem roku 1981, kterým za jejich objev 
byla v roce 1986 udělena Nobelova cena. V krátkém čase po sestrojení prvního STM byly 
vyvinuty další mikroskopické techniky využívající rastrující sondy (AFM, MFM7, …), jejíž 
vzdálenost od povrchu je řízena zpětnou vazbou. Společnou vlastností těchto mikroskopií je 
to, že dosažené rozlišení nezávisí na vlnové délce fyzikálního objektu, jehož interakce se 
vzorkem je využita pro zobrazení (elektrony, světlo, …), ale na dosaženém průměru sondy a 
její vzdálenosti od vzorku. Hodnota měřené veličiny (tok elektronů, fotonů, přitažlivá, popř. 
odpudivá síla) přitom se vzdáleností silně klesá nebo roste – exponenciálně či mocninně [15]. 
                                                
Základní myšlenkou STM je využití kvantového jevu, zvaného tunelování, pro měření 
relativní vzdálenosti mezi povrchem vzorku a sondou během rastrování s přesností několika 
desetin angströmů (10-11 m). Kvantová teorie dokazuje, že pravděpodobnost výskytu volné 
kvantově mechanické částice (např. elektronu) v celém prostoru je nenulová, a tudíž pro tuto 
částici neexistuje žádná zakázaná oblast. Proto se tunelového jevu s úspěchem využívá pro 
monitorování vzdálenosti hrotu od povrchu vzorku v mikroskopii STM. Realizovaným 
modelem tunelovací bariéry může být například mezera nepatrně oddělující dva vodivé 
povrchy ve vakuu. Vodivou sondu s velmi ostrým hrotem přiblížíme do vzdálenosti L           
ke studovanému povrchu (pro jednoduchost uvažujme, že hrot i sonda jsou ze stejného 
materiálu). Valenční elektrony vzorku mají zápornou energii -U  ve srovnání s energií vakua, 
která je rovna nule, a blízkou Fermiho energii EF. Aby se elektron odpoutal od povrchu 
vzorku, musí získat energii odpovídající tzv. výstupní práci elektronu Φ. Totéž platí i pro 
hrot. Připojením stejnosměrného, tzv. tunelového napětí Ut mezi vzorek a hrot snížíme 
hodnotu výstupní práce a můžeme měřit proud tunelujících elektronů ze vzorku do hrotu.      
Ze závislosti tzv. tunelového proudu It na tunelovém napětí lze určit vzdálenost L mezi 
hrotem a vzorkem.      
STM je po konstrukční stránce poměrně jednoduché zařízení sestávající z velmi ostrého 
hrotu kolmo umístěného vzhledem ke vzorku. S počítačem propojená elektronická jednotka 
přitom pomocí zpětnovazební smyčky udržuje hrot (vzorek) připevněný na piezomanipulátoru 
v určité vzdálenosti od vzorku (hrotu) během rastrování (viz obr. 1.6). Při snímání povrchů se 
v praxi uplatňují dva režimy: 
 
a) Režim konstantního proudu: Obraz povrchu studovaného vzorku získáme pomocí 
piezokeramických manipulátorů napojených na zpětnovazební elektronickou 
smyčku zabezpečující konstantní tunelový proud mezi hrotem a vzorkem. Regulátor 
zpětné vazby slouží k řízení piezokeramického posuvu v ose z tak, aby udržel 
konstantní vzdálenost mezi hrotem a vzorkem. Obrazová data povrchu z = f(x, y) 
jsou pak úměrná napětí na piezomanipulátoru potřebnému k udržení konstantního 
proudu. 
 
5 Scanning Probe Microscopy 
6 Scanning Tunneling Microscopy 
7 Magnetic Force Microscopy 
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b) Režim konstantní výšky: Hrot se během rastrování pohybuje nad povrchem 
v konstantní výšce. Elektronická jednotka s neaktivní zpětnou vazbou měří velikost 
tunelového proudu v jednotlivých bodech rastru. Získaný obraz potom ukazuje 
rozložení velikosti tunelového proudu na vzorku It = f(x, y). 
 
Režim konstantní výšky je však na rozdíl od předchozího režimu používán pouze při 
rastrování atomárně hladkých povrchů. V jiných případech hrozí kolize mezi hrotem                
a drsnějším vzorkem, která může vést až ke zničení rastrovacího hrotu. Díky absenci zpětné 
vazby však tato metoda umožňuje rychlé rastrování povrchu a sledování např. pohybů atomů 
na studovaném povrchu. 
 
 
 
Obrázek 1.6: Schematický nákres mikroskopie STM [16]. 
 
Další metodou ze skupiny SPM je mikroskopie AFM (obr. 1.7) [16], která je založena 
na mapování rozložení atomárních sil mezi povrchem vzorku a hrotem. Tyto síly jsou 
mapovány těsným přiblížením hrotu k povrchu, čímž vzniká přitažlivá nebo odpudivá síla, 
která způsobí ohnutí nosníku (raménka), na němž je upevněn hrot. Toto ohnutí je snímáno 
citlivým, zpravidla laserovým snímačem. Zřejmou výhodou této metody je možnost studovat 
jak nevodivé, tak i vodivé vzorky. Detektor ohnutí nosníku je tvořen laserovou diodou, která 
vytváří skvrnu konečné velikosti, která dopadá na špičku nosníku a od něj se odráží. Odražené 
světlo dopadá na světelný detektor, který je rozdělen na dvě citlivé části. Před vlastním 
měřením se systém mechanicky vyváží tak, aby energie svazku dopadající do obou částí 
detektoru byla stejná. Při měření se ohyb projeví posunem odrazu, takže energie 
v jednotlivých částech už nebudou stejné a z jejich poměrů je možno určit vychýlení nosníku. 
V současné době se zpravidla využívá kvadrantní detektor, který je rozdělen na čtyři části       
a umožňuje detekovat pohyb skvrny v dalším kolmém směru – tedy zkrut nosníku. Síly 
ohýbající nosník mohou být různé fyzikální podstaty, především se však uplatňuje přitažlivá 
van der Waalsova síla působící mezi dvěma atomy na větší vzdálenosti a odpudivá síla 
plynoucí z Pauliho principu, která působí na menších vzdálenostech. Celková síla může být 
jak odpudivá, tak i přitažlivá v závislosti na vzdálenosti hrotu. Z tohoto „rozdělení“ je možno 
odvodit následující režimy činnosti: 
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a) Dotykový:  V kontaktním módu je hrot přiveden do těsné blízkosti vzorku, kde na 
něj působí převažující odpudivá síla. Hrot je v kontaktu se vzorkem a celková síla, 
která působí mezi hrotem a vzorkem se pohybuje řádově od 10−6 do 10−8 N. Protože 
je tato interakční síla relativně dosti velká, je vhodné použít raménko s malou 
tuhostí, aby hrot neničil vzorek. V kontaktním režimu AFM existují také dva 
zobrazovací režimy, které jsou paralelou módům u STM: Režim konstantní síly –     
v tomto režimu zpětnovazební smyčka reguluje polohu vzorku vůči hrotu tak, aby 
udržela konstantní prohnutí raménka. Skutečná výška rastrovaného povrchu je 
potom úměrná napětí na piezomanipulátoru potřebnému k udržení konstantní síly. 
Režim konstantní výšky – v tomto režimu je během rastrování zpětnovazební 
smyčka odpojena. Výsledná topografická data jsou generována fotodetektorem 
detekujícím odchylku raménka od rovnovážné polohy, která je způsobena 
proměnnými silovými poměry mezi hrotem a vzorkem v důsledku změny výšky 
vzorku. 
b) Bezdotykový: V bezkontaktním módu je hrot přiveden do blízkosti vzorku, tak aby  
na něj začala působit přitažlivá síla. Celková síla působící mezi hrotem a vzorkem se 
pohybuje řádově v 10−12 N a je téměř nemožné ji detekovat prohnutím raménka. 
Proto byly vyvinuty dostatečně citlivé detekční metody založené na principu změny 
rezonanční frekvence kmitajícího raménka s hrotem. Mimo oblast přitažlivých sil 
rozkmitáme raménko na frekvenci blízké jeho rezonanční frekvenci a přiblížíme ke 
vzorku. V určité vzdálenosti od vzorku začne působit na hrot van der Waalsova síla, 
která posune efektivní rezonanční frekvenci směrem dolů a ta změní amplitudu 
kmitání a fázový posuv vůči budícímu signálu. Detekcí těchto změn můžeme určit 
topografii povrchu vzorku. 
c) Příklepový: Tento mód je velmi podobný předchozímu, jen rozkmit je tak velký,       
že dochází k dotyku hrotu s povrchem. Povrch je zde opět mapován ze změny 
rezonanční frekvence. Tato modifikace je výhodnější než dotyková v případech, kde 
by hrozilo poškození povrchu třením nebo tažením a je rovněž vhodnější než 
bezdotyková, je-li nutno snímat větší plochy zahrnující větší rozpětí výšek v ose z. 
 
 
 
Obrázek 1.7: Schematický nákres mikroskopie AFM [16]. 
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1.7.2 Spektroskopie Augerových elektronů 
 
Spektroskopie Augerových elektronů (AES8) je jednoduchá a rychlá metoda pro zjištění 
složení vrchních vrstev materiálů [17]. Je založena na efektu nezářivé relaxace atomu, který 
byl excitován a ve kterém se nachází vakance na některé vnitřní, původně zaplněné 
elektronové hladině. Nezářivou relaxací se rozumí deexcitace atomu bez emise 
elektromagnetického záření, což je typické zejména pro těžší prvky. 
Standardním způsobem buzení Augerových spekter je excitace vzorku svazkem 
elektronů s kinetickou energií od 2 do 10 keV, který vyráží elektrony z vnitřních atomových 
slupek. Tím na vnitřní slupce vzniká díra a atom je excitován. Atom se snaží dostat opět do 
základního stavu, a proto elektron z vyšší vrstvy zaplní vzniklou díru na vnitřní slupce. 
Energie uvolněná při tomto přechodu je buď vyzářena jako foton rentgenového záření, nebo 
ve formě Augerova elektronu. V druhém případě mluvíme o Augerově efektu. Kinetickou 
energii Augerova elektronu EA lze vypočítat ze zákona zachování energie, který bude mít 
v tomto případě tvar 
 
( )LIIKA EEE += LIE- ,                                             (1.3) 
 
kde EK  je vazebná energie elektronu ve slupce K, ELI  vazebná energie elektronu ve slupce LI 
a EII vazebná energie elektronu ve slupce LII (obr. 1.8). Energie Augerova elektronu je 
nezávislá na energii dopadajících elektronů. 
 
 
 
Obrázek 1.8: Zobrazení Augerova procesu. 
  
Emitované elektrony mají pro energie 100 eV v pevné látce krátkou vlnovou délku. 
Hloubka průniku těchto elektronů je tedy omezena na několik nanometrů pod povrch vzorku 
z čehož plyne, že AES je povrchově citlivá metoda. Měření AES musí probíhat v UHV 
podmínkách, kvůli nízké energii Augerových elektronů. Při měření by jinak mohlo docházet 
k rozptylu elektronů na atomech zbytkového plynu a také ke znečištění měřeného povrchu.  
Experimentální uspořádání AES je na obrázku 1.9. Primární elektrony jsou fokusovány 
na vzorek, poté dochází k emisi elektronů, které jsou detekovány analyzátorem s válcově 
symetrickým polem. V detekční jednotce jsou Augerovy elektrony zesíleny a signál je 
následně zpracován. Výsledkem je rozdělení podle kinetických energií Augerových elektronů 
(energiové spektrum).  
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Obrázek 1.9: Experimentální uspořádání AES [17]. 
 
1.7.3 Rentgenová fotoelektronová spektroskopie 
 
Rentgenová fotoelektronová spektroskopie (XPS9) [18] je v součastnosti jednou                      
z nejrozšířenějších metod studia povrchů látek a velmi tenkých vrstev. Mezi její přednosti 
patří schopnost získat nejen informace o tom, z atomů jakých prvků je vzorek složen, ale také 
o vazbách těchto atomů.  
Nákres zařízení používaného ve fotoelektronové spektroskopii je uveden na obrázku 
1.10. Charakteristické rentgenové záření o energii hν (Mg nebo Al Kα) emitované ze zdroje 
dopadá na vzorek. Fotony tohoto záření pronikají do hloubky několika mikrometrů pod 
povrch vzorku a v celé povrchové oblasti vzorku mohou být absorbovány atomy, které se zde 
nacházejí. Energie fotonu je předána vnitřnímu elektronu, který je následně z atomu emitován 
s kinetickou energií Ek, která je rovna rozdílu energie fotonu a vazebné energie elektronu 
v atomu. Fotoelektrony „vznikající“ v povrchových oblastech (několik nm) mohou vzorek 
opustit a být detekovány. Rozdělení jejich kinetických energií (tzv. fotoelektronové spektrum) 
měříme hemisférickým analyzátorem spojeným s detektorem. Vazebná energie fotoelektronů 
 vzhledem k Fermiho hladině (v případě elektricky vodivého vzorku) je dána vztahem  FBE
 
specΦ--ν k
F
B EhE = ,                                                  (1.4) 
 
ve kterém Φspec je výstupní práce spektrometru. 
Ve fotoelektronovém spektru můžeme kromě vlastních fotoelektronových čar (píků)       
a pozadí pozorovat také řadu dalších jevů, které souvisí jak se samotným procesem fotoemise 
(nemonochromatičnost rentgenového záření, vícečásticové procesy), tak i s průchodem 
emitovaného fotoelektronu pevnou látkou (ztrátové procesy). Základním parametrem 
určujícím intenzitu čar je účinný průřez fotoemise σ, který udává pravděpodobnost emise 
elektronu z dané hladiny při absorpci rentgenového fotonu. Intenzita čáry je také úměrná 
počtu atomů daného prvku ve vzorku, což je důležité pro kvantitativní analýzu. Navíc dochází 
při průchodu pevnou látkou k rozptylu fotoelektronů a tím i změně intenzity elektronů 
v závislosti na tom, v jaké hloubce pod povrchem vzorku je fotoelektron daným atomem 
emitován.  Závislost  pravděpodobnosti  emise  elektronu  z  povrchu  vzorku  na hloubce jeho 
vzniku nám umožňuje určovat tloušťku vrstev a pokud tato měření provádíme pro více 
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emisních úhlů, můžeme získat dokonce závislost koncentrací prvků na hloubce pod povrchem 
vzorku. 
Různá vazebná energie vnitřních elektronů atomů, které nejsou vzájemně ekvivalentní, 
je jednou z nejvýznamnějších vlastností, kterou měříme pomocí metody XPS. Měřitelné 
posuvy čar získáváme u atomů, které jsou vázány na atomy různých prvků, jsou v různém 
oxidačním stavu, mají různou, navzájem neekvivalentní polohu v krystalické mřížce nebo se 
nacházejí na povrchu vzorku. Tento jev označujeme jako chemický posuv. Chemický posuv 
nám umožňuje rozlišit různě vázané atomy téhož prvku a pokud se sledované atomy 
nenacházejí v různých stavech, tak i poměrné zastoupení těchto atomů. 
 
 
 
 
Obrázek 1.10: Schematický nákres aparatury používané při XPS [18]. 
1.7.4 Spektroskopie rozptýlených iontů o nízkých energiích 
 
Spektroskopie rozptýlených iontů o nízkých energiích (ISS10) je nedestruktivní metoda, která 
se používá pro analýzu prvkového složení povrchů látek. V odborné literatuře se můžeme 
setkat i s alternativním označením této metody, a to LEIS11. Termínem „nízká energie“ se 
míní energie iontů v oblasti stovek eV až jednotek keV. V této spektroskopické metodě se 
měří energie a intenzity iontů, které se rozptýlily na vzorcích pevných látek, s cílem získat 
informaci o povrchu vzorku z hlediska jeho prvkového složení i atomární struktury [19]. 
Obvyklými typy iontů používanými v ISS jsou ionty atomů inertních plynů, jako např. He, Ne 
nebo Ar. Srážka iontů s povrchem pevné látky se řídí zákony klasické fyziky. Interakce iontu 
o energii vyšší než 1 keV s povrchem vzorku je popsána téměř přesně jako srážka dvou 
volných částic (tzv. binární srážka), nebo po sobě jdoucí sekvence těchto srážek. Základní 
vlastností metody je, že podává  informaci o prvkovém složení a atomární struktuře 
nejsvrchnější  atomární vrstvy, nebo v některých případech několika málo monovrstev. 
 
                                                 
10 Ion Scattering Spectroscopy 
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Obrázek 1.11: Schematický popis rozptylu iontů na atomu povrchu. 
 
Schematické zobrazení rozptylu iontů na atomu povrchu je uvedeno na obrázku 1.11. 
Jestliže předpokládáme, že dopadající iont má energii E0, hmotnost M1 a atom tvořící povrch 
hmotnost M2, potom pomocí zákonů zachování energie a hybnosti těchto částic dostaneme 
vztah pro energii E1 rozptýleného iontu [19] 
 
( )
( )[ 2212201 cos1 θθ
2sin-±
+
= A
A
E
E ] ,                                  (1.5) 
 
kde 12 MMA = , kladné znaménko platí pro A > 1 a obě znaménka pro 1 > A > sin θ,  θ je 
úhel rozptylu iontu.  
Nezbytnou podmínkou pro úspěšnost metody ISS je UHV prostředí. Na obr. 1.12 je 
ukázáno blokové schéma aparatury pro ISS analýzu. Aparatura obsahuje vedle iontového 
zdroje hmotnostní filtr iontů, manipulátor vzorku a energiový analyzátor a detektor iontů, 
které jsou umístěny buď uvnitř analytické komory nebo připojeny z vnějšku ke komoře.  
 
 
 
Obrázek 1.12: Blokové schéma aparatury pro analýzu metodou ISS. 
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1.7.5 Rastrovací elektronová mikroskopie 
 
Není úplně jasné, kdo poprvé navrhl princip řádkového snímání (rastrování) povrchu 
preparátu pomocí přesně zaostřeného elektronového paprsku, kterým se získal obraz tohoto 
povrchu. Skutečný rastrovací elektronový mikroskop (SEM12) s rozlišovací schopností 50 nm 
a zvětšením 8000× poprvé popsali Dr. Zworykin, Dr. Hillier a Dr. Snijder v roce 1942. 
Současné SEM mohou mít rozlišovací schopnost 1 nm a zvětšení přes 400 000 .×  
SEM se skládá z tubusu s elektronovou optikou, vakuového systému a elektroniky. 
Elektronová tryska v horní části tubusu vysílá svazek elektronů, který je soustřeďen na malou 
plošku preparátu, jejíž průměr je menší než 4 nm. Paprsek přejíždí v pravoúhlém rastru 
(řádkuje) po povrchu preparátu. Kromě ostatních jevů spojených s dopadem na povrch vzorku 
vyvolávají dopadající elektrony emisi sekundárních elektronů. Ty jsou registrovány 
speciálním detektorem. Amplituda signálu sekundárních elektronů je časově proměnná 
v závislosti na tvaru povrchu preparátu. Signál po zesílení řídí jas elektronového paprsku 
v monitoru. Elektronové paprsky v mikroskopu a monitoru mají synchronní řádkování a tím 
se tvoří vztah mezi každým bodem na obrazovce a odpovídajícím bodem preparátu. Tak je 
tedy tvořen obraz (obr. 1.13). Poměr mezi velikostí obrazu na monitoru k velikosti snímané 
plochy na vzorku je zvětšení. Hodnota zvětšení se zvyšuje tím, že se zmenšuje velikost 
snímané plošky na preparátu. Záznam se dříve prováděl fotografováním obrazovky monitoru 
(nebo zvláštní obrazovky s vysokým rozlišením), vytvořením videozáznamu nebo uložením 
digitálního obrazu do paměti počítače, což je nyní obvyklejší. 
 
 
Obrázek 1.13: Schéma SEM. (SE – sekundární elektrony, BSE – zpětně odražené 
elektrony). Upraveno z [20]. 
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Zvětšení je v SEM zcela určeno elektronickými obvody, které zajišťují řádkování 
elektronového paprsku po povrchu vzorku (a synchronně po stínítku monitoru, na němž se 
vytváří obraz). Rozlišení závisí v principu na průměru elektronového paprsku dopadajícího na 
povrch vzorku. Prakticky však rozlišení závisí na vlastnostech vzorku, na technice jeho 
přípravy a na řadě instrumentálních parametrů, jako jsou: intenzita paprsku, urychlovací 
napětí, rychlost řádkování, vzdálenost vzorku od poslední čočky (obvykle označována jako 
pracovní vzdálenost) a úhel, který svírá povrch vzorku vzhledem k detektoru. Za optimálních 
podmínek může být dosaženo rozlišení 1 nm [21]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 2 Experimentální studium vlivu 
depozičních parametrů na růst tenké 
vrstvy Co na Si a SiO2 
 
2.1 Úvod 
 
Hlavním úkolem v experimentální části diplomové práce bylo zjistit jakým způsobem 
ovlivňují depoziční parametry růst tenké vrstvy Co na substrátu Si(111) a SiO2/Si(111) a jaký 
je rozdíl v morfologii tenké vrstvy Co na těchto substrátech. 
 
2.2 Experimentální uspořádání 
 
 
Obrázek 2.1: Schéma vakuové aparatury. Upraveno z [2]. 
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Veškerá měření byla prováděna v Laboratoři povrchů a tenkých vrstev na Ústavu fyzikálního 
inženýrství. Laboratoř je vybavena UHV aparaturou, která je složena z pěti komor –  komory 
pro zakládání vzorků, komory I pro měření XPS, komory II pro měření LEED, komory III pro 
měření SIMS a komory IV pro depozici Co a Cu (obr. 2.1). Označení komor je podle nejvíce 
užívaných metod v jednotlivých komorách, ve kterých lze však provádět i další operace. 
Každá komora je vybavena manipulátorem, který umožňuje nastavení vzorku do měřících 
poloh nebo do poloh pro přesun vzorku do další komory. Na manipulátor jsou přivedeny 
kontakty na žíhání vzorků. Přesun vzorků mezi jednotlivými komorami je prováděn pomocí 
magnetických tyčí. Všechny komory jsou od sebe odděleny pomocí ventilů. 
Během našich experimentů jsme využívali pouze tři komory – zakládací komoru, 
komoru pro měření XPS a komoru pro depozici Co. Před vlastním vložením vzorku do 
aparatury je vzorek připevněn na paletku, která je pak umístěna na držák. Ten je vložen do 
předkomory, ze které je vyčerpána atmosféra turbomolekulární a rotační olejovou vývěvou. 
Po vyčerpání je paletka přesunuta do zakládací komory, z ní lze pak provádět přesun do 
dalších komor. V celé aparatuře je udržováno UHV pomocí různých vývěv – zakládací 
komora a komora XPS jsou čerpány iontovými vývěvami, které dosahují základního tlaku 
6× 10-7 Pa. Komora pro depozici Co je čerpána pomocí iontové a titanové sublimační vývěvy. 
Základní tlak se pohybuje kolem 3× 10-8 Pa. 
 
2.3 Příprava vzorků 
 
2.3.1 Typy substrátů 
 
Každý vzorek křemíku byl monokrystal s povrchem rovnoběžným s rovinou (111). Vzorky 
byly řezány z  křemíkových desek (tzv. waferů) určených pro polovodičový průmysl. Wafery 
byly dodány firmou Siltronix. Pro experiment byly použity dva typy vzorků, čistý Si(111)      
a Si(111) s tenkou vrstvou oxidu křemičitého SiO2.  
Druhý typ vzorku nevyžadoval žádné přípravy. Tenká vrstva přírodního SiO2 vzniká 
reakcí čistého Si s atmosférou. Tyto vzorky musely být pouze žíhány, aby byl povrch zbaven 
nečistot. Příprava čistého křemíku byla složitější. Abychom získali vzorky čistého Si(111), 
musela být z povrchu vzorků nejprve odstraněna vrstva SiO2. To bylo prováděno pomocí 
dvou metod: leptáním vzorku v HF + NH4F nebo rychlým ohřevem vzorku na vysokou 
teplotu (1200 °C).  
 
2.3.2 Leptání 
 
Kyselina fluorovodíková (HF) leptá za pokojové teploty SiO2, ale neleptá Si. Po leptání 
křemíkových povrchů v HF tedy dochází k odstranění povrchového oxidu a výsledkem je 
povrch křemíku zakončený atomy vodíku. Rychlost leptání, což je rychlost odstranění 
materiálu (μm/min), silně závisí na koncentraci roztoku, dále na teplotě roztoku, hustotě         
a pórovitosti tenké vrstvy atd. Po leptání v HF zůstává vzorek makroskopicky drsný, proto se  
k HF přidává NH4F. NH4F zvýší hodnotu pH a vzorek je po leptání rovný. Reakce probíhající 
při procesu leptání jsou následující [22]: 
 
FNH2+HF4+SiO 42
+-2
2 H+3HF+SiO
 → O     (2.1)
  → O      (2.2) 
H2+SiF)(NH 2624
2H+ 2
+2
6SiF
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Hodnota pH roztoku HF silně ovlivňuje drsnost křemíkového povrchu [23]. Výsledky 
pro povrch Si(111) ukázaly, že pro pH < 3 jsou terasy drsné. Při pH 6,6 je povrch tvořen 
hladkými terasami, které jsou odděleny přímými schody. Nad hodnotou pH 7,8 se povrch opět 
zdrsňuje, protože vznikají členité schody. Příčinou vzniku těchto schodů se zvyšujícím se pH 
je větší rychlost leptání. 
V našich experimentech předcházely procesu leptání dva kroky. Nejprve bylo třeba 
odstranění všech anorganických nečistot z povrchu vzorku.  Vzorek byl proto vložen do 
kádinky s piranhou (roztok H2SO4 + H2O2 v poměru 4:1). Po 10 minutách byl vyjmut             
a opláchnut v destilované vodě. Poté bylo provedeno leptání v roztoku NH4F + HF, který byl 
namíchán v poměru leptadel 6:1. K odstranění tenké vrstvy SiO2 stačilo 6 minut. Nakonec byl 
vzorek vložen do kádinky s destilovanou vodou a oplachován po dobu několika minut. Tento 
krok byl nezbytný k tomu, abychom z povrchu odstranili nečistoty po leptání, především 
fluor. 
 
2.3.3 Čištění  
 
Po vložení vzorku do aparatury bylo třeba provést čistění. K čištění vzorků bylo použito 
odporové žíhání, které způsobilo termální desorpci nečistot (především H, C  a uhlíkatých 
sloučenin). Jak bylo uvedeno v předešlém textu, byly pro experiment použity různé typy 
vzorků: Si(111)-leptaný, Si(111)-po rychlém ohřevu a Si(111) s vrstvou oxidu křemičitého.  
V průběhu čištění jsme u některých vzorků provedli odplynění stupňovitě, abychom 
získali informace o tom jaké množství nečistot je odstraněno v jednotlivých časových úsecích 
s danými teplotami, např. Si(111)-leptaný byl žíhán v těchto krocích:  při 545 °C (1 min), při 
558 °C (5 min), při 580 °C (30 min). Ke snížení množství uhlíku a jeho sloučenin došlo už po 
prvních minutách, naopak tomu bylo u kyslíku, jehož množství se snížilo až po delším žíhání 
(obr. 2.2). V následujícím experimentu s Si(111)-leptaným stačilo k očištění žíhání při 600 °C 
(30 min). Po leptání zůstával na povrchu fluor, který jsme žíháním neodstranili, docházelo 
pouze ke snížení jeho množství. Proto jsme při dalších experimentech vzorky po leptání 
omývali v destilované vodě po delší dobu (5-7 min), abychom odstranili fluor touto cestou. 
Další typ vzorku Si(111) byl nejprve žíhán po dobu 15 hodin při teplotě 600 °C. Při této 
teplotě dojde k termální desorpci nečistot z povrchu vzorku, ale nedojde k odstranění vrstvy 
přírodního oxidu. Tato vrstva byla odstraněna následným cyklickým zahříváním vzorku na 
teplotu 1200 °C na dobu jedné sekundy s počtem 120 cyklů. Vzorek byl poté pomalu 
ochlazen z teploty 850 °C na pokojovou teplotu. 
Vzorky s tenkou vrstvou SiO2 byly žíhány 15-20 hodin při teplotě 500-560 °C. U tohoto 
typu vzorku bylo cílem zachovat přirozenou vrstvu SiO2, proto teplota žíhání nesměla 
překročit hodnotu 600 °C. Povrch oxidu je pokryt především nečistotami typu organických 
uhlíkatých sloučenin, jejichž množství lze redukovat žíháním při uvedených teplotách. 
Doba žíhání uvedená u jednotlivých případů je důležitá z hlediska drsnosti povrchu        
a rekonstrukce vzniklé na povrchu vzorku. Teplota vzorků byla měřena pyrometrem              
(s vlnovou délkou 1 μm a emisivitou nastavenou na 0,7) s odhadovanou chybou ± 25 °C. Po 
procesu žíhání byl každý vzorek pomalu schlazen na teplotu depozice, která poté následovala. 
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Obrázek 2.2: Porovnání XPS spekter – (a) Si(111)-leptaný, (b) po žíhání 5 min. při 558 °C,                
(c) po žíhání 60 min. při 580 °C. 
 
2.3.4 Depozice 
 
Depozice byla prováděna metodou vakuového svazkového napařování, konkrétně byla 
použita efúzní cela od firmy Omicron (Focus EFM3/4). Součástí efúzní cely je elektronové 
dělo, z něhož vychází svazek elektronů. Elektrony jsou fokusovány do jednoho místa na tyčce 
z materiálu, který má být nanášen. Toto místo je lokálně zahříváno a dochází k odpařování 
materiálu. Odpařené částice putují k substrátu, na němž kondenzují a vytvářejí tenkou vrstvu. 
Efúzní cela byla chlazena vodou, aby nedocházelo k znečištění nanášeného materiálu. 
Před depozicí Co musela být provedena kalibrace efúzní cely, tzn. musela být určena 
rychlost růstu vrstvy pomocí rezonančního krystalu, konkrétně se jednalo o typ STM-100/MF 
od firmy Sycon Instruments. Tím lze změřit tloušťku vrstvy, která vznikne za určitý čas. 
Rychlost růstu kobaltové vrstvy byla měřena pro tok iontů 10 nA. Tok iontů je měřen v části 
efúzní cely nazývající se monitor toku a je zobrazován na řídící jednotce efúzní cely. V našem 
případě jsme naměřili rychlost růstu vrstvy 0,0067 Å/s (0,04 nm/min), což odpovídá času     
25 min na vznik Co vrstvy o tloušťce 1 nm (9 ML) na substrátu Si(111). 
Tlak v aparatuře v průběhu depozice dosahoval hodnot nižších než 1× 10-7 Pa, teplota 
vzorků se pohybovala od pokojové teploty až po 500 °C. 
 
 
 
Obrázek 2.3: Schéma efúzní cely. 
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2.4 Analýza vzorků 
 
2.4.1 Metoda XPS 
 
Metodu XPS jsme používali k zjištění prvkového složení povrchu vzorků. Kontrolovali jsme 
tedy čistotu povrchu substrátu před depozicí Co. Také jsme získali přehled o tom zda po 
žíhání SiO2/Si(111) zůstal na povrchu oxid, nebo jaké množství Co je na povrchu vzorku po 
depozici.  
Před vlastním měřením bylo třeba nastavit správnou polohu vzorku vůči zdroji 
rentgenového záření a analyzátoru. Komora XPS obsahuje rentgenový zdroj Omicron 
DAR400 s Mg a Al katodou. V našem případě jsme pro měření používali pouze katodu Mg. 
Vzorek je ozařován rentgenovým zářením, emitované elektrony jsou pak detekovány 
hemisférickým analyzátorem EA125 od firmy Omicron. Všechna měření probíhala za 
pokojové teploty při tlaku nižším než 7× 10-7 Pa. 
  
2.4.2 Metoda AFM 
 
Metoda AFM nám poskytla informace o topografii povrchu vzorků. Důležité bylo získání 
přehledu o morfologii tenké vrstvy Co na různých substrátech nebo při různých teplotách 
vzorku při depozici.   
Laboratoř povrchů a tenkých vrstev je vybavena  komerčním mikroskopem  AutoProbe 
CP – R, který je produktem firmy Veeco. Měření byla prováděna v bezkontaktním módu 
AFM, maximální možná velikost rastrované plochy byla 5× 5 μm2 s vertikálním posuvem až 
do  2,5 μm. 
  
2.5 Co na Si(111) a SiO2 
 
2.5.1 Vliv pokrytí Co 
 
Při studiu tenké vrstvy Co na Si(111) a SiO2/Si(111) pomocí AFM jsme zjistili, že na mód 
růstu této tenké vrstvy má vliv několik parametrů. Prvním z nich je pokrytí Co. V našem 
případě jsme počítali s tím, že 1 nm Co (tloušťka vrstvy) odpovídá 9 ML Co na Si(111). 
Vliv pokrytí Co jsme sledovali u všech typů vzorků. Na Si(111)-leptaném jsme 
porovnávali pokrytí 0,5 a 1 nm. V obou případech byla depozice provedena při 400 °C.       
Při vyšším pokrytí (1 nm) vzniká vrstva tvořená ostrůvky (ostrůvkový mód), kdežto při 
nižším pokrytí vzniká pouze souvislá vrstva bez ostrůvků (obr. 2.4a, 2.4b).  
Na Si(111)-po rychlém ohřevu jsme nadeponovali 1 a 2 nm Co při 400 °C. V obou 
případech vzniká vrstva tvořená ostrůvky. Po rychlém ohřevu ovšem dochází ke vzniku Si 
ostrůvků na okrajích teras. Na obrázku z AFM (obr. 2.4c) tedy po depozici Co vidíme 
kombinaci Si ostrůvků (velké, světlé) s ostrůvky Co (nižší, tmavší). 
V případě Co nadeponovaného na SiO2/Si(111) při 400 °C nevzniká souvislá vrstva Co, 
ale dochází ke vzniku ostrůvků  nebo shluků ostrůvků na nahodilých místech. Při pokrytí       
1 nm Co vznikají shluky menších ostrůvků, kdežto u pokrytí 2 nm dojde ke spojení menších 
ostrůvků v jeden velký členitý ostrůvek (obr. 2.5). 
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Obrázek 2.4: AFM obrázky – (a) Si(111)-leptaný + 0,5 nm Co, (b) Si(111)-leptaný + 1nm Co, 
(c) Si(111)-po rychlém ohřevu + 1nm Co. 
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Obrázek 2.5: AFM obrázky – (a) SiO2/Si(111) + 1 nm Co, (b) SiO2/Si(111) + 2 nm Co. 
 
2.5.2 Vliv substrátu  
 
Morfologii tenké vrstvy Co také silně ovlivňuje typ substrátu, na který vrstvu nanášíme. Jak 
bylo zmíněno v předešlém textu, zjistili jsme pomocí měření AFM a XPS, že Co na čistém 
Si(111) jak leptaném, tak i po rychlém ohřevu, vytváří souvislou vrstvu (viz obr. 2.4), kdežto 
na SiO2/Si(111) vytváří pouze jednotlivé ostrůvky nebo shluky ostrůvků tzn. nevzniká 
souvislá vrstva (viz obr. 2.5). Tento závěr platí pro případ, kdy byl Co deponován za teploty 
400 °C. Za nižších teplot dochází na oxidu k přechodu mezi souvislou vrstvou Co                   
a jednotlivými ostrůvky a za teploty 450 °C  a vyšší atomy Co z povrchu desorbují.  
Zda je na povrchu oxidu souvislá vrstva nebo ostrůvky, jsme určili pomocí spekter 
naměřených XPS. Ve spektru vzorku se souvislou vrstvou Co byla výrazná intenzita píků Co, 
došlo k zeslabení intenzity píků Si (obr. 2.6a). V případě Co na SiO2 poklesla intenzita píků 
Co a zesílila intenzita píků Si a O, což znamená, že se i tyto prvky vyskytují na povrchu   
(obr. 2.6b). Pokles Co píků  u vzorku s ostrůvky je způsoben  detekcí menšího množství 
fotoelektronů, než v případě souvislé Co vrstvy. U souvislé vrstvy je totiž detekován signál od 
všech atomů Co, ale v případě ostrůvků tomu tak není. 
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Obrázek 2.6: Porovnání XPS spekter – (a) 1nm Co na Si(111)-leptaném, (b) 1 nm Co           
na SiO2/Si(111). 
 
2.5.3 Vliv teploty 
 
Se vzorky s tenkou vrstvou Co na SiO2/Si(111) jsme provedli studium vlivu teploty při 
depozici na morfologii vrstvy. Na substrát SiO2/Si(111) jsme nadeponovali stejná množství 
Co (2 nm) při různých teplotách (pokojová teplota-500 °C).  
Za pokojové teploty (RT13) vznikala souvislá vrstva Co, důkazem byl intenzivní pík Co 
v XPS spektru. Depozice Co při 300 °C byla přechodovou fází mezi vznikem souvislé Co 
vrstvy a Co ostrůvků na SiO2. Při této teplotě vznikaly malé samostatné ostrůvky přičemž 
zbytek povrchu nebyl tvořen čistým SiO2, ale Co se vyskytoval i v těchto místech. Stejný 
výsledek jsme obdrželi i po depozici při 360 °C, v tomto případě došlo ale ke změně tvaru 
ostrůvků, které byly velké a hodně členité. Teplota při níž došlo k vytvoření ostrůvků nebo 
shluků ostrůvků s okolním prostorem tvořeným čistým SiO2  byla 400 °C a vyšší. Přesvědčili 
jsme se o tom po depozici při 430 °C, kdy jsme obdrželi velice podobné výsledky. Poslední 
experiment byl proveden při 500 °C, při této teplotě došlo k odpaření atomů Co z povrchu      
(spektrum XPS bylo bez Co píků), takže jsme získali hladký čistý povrch. V tabulce 2.1 jsou 
hodnoty průměrných vzdáleností a výšek ostrůvků v jednotlivých případech (obr 2.5). Data 
byla získána statistickou analýzou pomocí programu pro analýzu AFM obrázků WSxM          
a programu MS Excel. 
Nejvýznamnější z této série výsledků je případ depozice při 400 °C. Proto jsme tuto 
teplotu používali i v dalších experimentech (viz kapitola 3).Vzorek byl měřen také pomocí 
MFM a ukázalo se, že ostrůvky jsou pravděpodobně tvořeny jednotlivými magnetickými 
doménami. 
 
teplota substrátu (°C) vzdálenost ostrůvků (nm) výška ostrůvků (nm) 
RT  bez ostrůvků, souvislá vrstva   
300 330 ± 60 2,8 ± 0,2 
380   600 ± 130 7,0 ± 0,8 
400   690 ± 130 8,1 ± 1,4 
430   690 ± 140 8,7 ± 1,3 
500  hladký povrch, čistý SiO2 bez Co 
 
Tabulka 2.1: Průměrné hodnoty vzdáleností a výšek ostrůvků. 
                                                 
13 Room Temperature 
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Obrázek 2.5: AFM obrázky tenké Co vrstvy na SiO2/Si(111) deponované při různých 
teplotách. Pod každým obrázkem je profil povrchu v místě vyznačeném na obrázku. 
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2.6 Shrnutí 
 
Morfologie tenké vrstvy Co na čistém Si(111) a Si(111) s vrstvou přírodního oxidu 
křemičitého byla studována pomocí metod AFM a XPS. Čištění substrátu bylo prováděno 
odporovým žíháním při 500-600 °C. Nižší teploty byly použity pro vzorky s SiO2, aby 
nedošlo k odstranění této vrstvy.  
Parametry ovlivňující mód růstu tenké vrstvy Co jsou: pokrytí Co, typ substrátu             
a významným činitelem je teplota při depozici. Porovnáním vrstvy Co nadeponované při      
400 °C na čistý Si(111) a na SiO2/Si(111) jsme dospěli k závěru, že na čistém Si(111) roste 
souvislá vrstva, kdežto na oxidu se tvoří shluky ostrůvků. Vliv teploty jsme pozorovali u Co 
deponovaného na  SiO2/Si(111). Depozice Co za pokojové teploty vede ke vzniku souvislé 
vrstvy. Při depoziční teplotě 300-360 °C dochází ke vzniku přechodové fáze mezi souvislou 
vrstvou a shluky ostrůvků jejichž okolí je tvořeno čistým SiO2. Tyto ostrůvky jsou tvořeny při 
teplotě kolem 400 °C. Tyto shluky ostrůvků tvoří pravděpodobně samostatné magnetické 
domény, což  je dále využitelné. Atomy Co desorbují z povrchu při teplotách 450-500 °C        
a vyšších. 
Výsledky které ukazují, že na oxidu křemičitém za vyšší depoziční teploty nevzniká 
souvislá vrstva Co, ale vznikají ostrůvky nebo shluky ostrůvků, které navíc vykazují 
magnetické vlastnosti, nás navedly k myšlence vytvořit mřížku tvořenou poruchovými místy. 
Tato místa by se mohla stát nukleačními centry pro atomy Co a po depozici by docházelo 
k selektivnímu růstu Co na těchto mřížkách.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 3 Selektivní růst Co na mřížkách 
vytvořených v SiO2/Si 
 
3.1 Úvod 
 
Na základě výsledků předchozích experimentů, růstu Co na SiO2 ve formě ostrůvků nahodile 
rozmístěných na  povrchu, jsme uskutečnili experimenty, které vedly k selektivnímu růstu Co. 
Nejprve bylo nutné vytvořit nukleační centra pro atomy Co. Řešením bylo vytvoření 
pravidelně uspořádaných poruchových míst, tvořících mřížku, na povrchu substrátu SiO2/Si. 
Mřížky byly vytvořeny pomocí fokusovaného iontového svazku (FIB14). 
Pro selektivní růst jsme dále využili mřížku vytvořenou pomocí elektronové litografie 
(EBL15). V tomto případě jde o jiný mechanismus růstu, atomy kobaltu ulpívají na místech, 
kde není SiO2. 
 
3.2 Fokusovaný iontový svazek 
 
3.2.1 Obecný princip FIB 
 
Zařízení využívající fokusovaný iontový svazek je komerčně vyráběno už přibližně 10 let, 
zejména pro užití ve výrobě polovodičů. Zařízení FIB pracuje v podobném režimu jako 
rastrovací elektronový mikroskop. Místo svazku elektronů se využívá fokusovaného svazku 
galliových iontů, který při nízkých proudech svazku (jednotky pA) slouží ke zobrazování a při 
vysokých proudech (jednotky nA) slouží k odprašování určitého místa na vzorku. FIB lze 
využít také při leptání nebo depozici struktur submikronových rozměrů [24]. 
Svazek primárních iontů (Ga+) dopadá na povrch vzorku a odprašuje malé množství 
materiálu ve formě sekundárních iontů nebo neutrálních atomů (obr. 3.1). Dochází také 
k emisi sekundárních elektronů. Pokud ionty s  energií řádově několika kiloelektronvoltů 
narazí na povrch vzorku, každý dopadající iont vyvolá uvnitř substrátu intenzivní kaskádu 
srážek. Každý Ga iont vyvolá přibližně 500 přemístění atomů. Primární svazek rastruje po 
povrchu vzorku, během toho je snímán signál odprášených iontů a sekundárních elektronů      
a vytváří se obraz. Pokud je vzorek nevodivý je použit přídavný zdroj produkující elektrony 
s nízkou energií, které způsobí neutralizaci náboje. Takto je možné zobrazovat i vysoce 
nevodivé vzorky. Zařízení FIB může obsahovat také modul pro napouštění plynu, který může 
působit společně  s primárním svazkem iontů na vzorek a umožnit selektivní leptání nebo 
selektivní depozici, jak vodivých tak nevodivých materiálů. 
Vytváření vzorů (šablon) fokusovaným iontovým svazkem, mikrometrových a menších 
rozměrů, je založeno na odstraňování materiálu pomocí odprašování. Fokusovaný galliový 
iontový svazek s energií typicky 30 keV rastruje po povrchu vzorku, aby vytvořil šablonu 
modifikací topografie povrchu, depozicí nebo odprašováním. Pro většinu materiálů se 
rychlost odstraňování materiálu pro galliové ionty s energií 30 keV pohybuje kolem               
1-10 atomů na dopadající iont [25]. 
                                                 
14 Focused Ion Beam 
15 Electron Beam Litography 
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Obrázek 3.1: Interakce primárních iontů s povrchem vzorku. Upraveno z [24]. 
 
3.2.2 Příprava mřížek pomocí FIB 
 
Mřížky na vzorcích SiO2/Si byly vytvořeny ve firmě Tescan s.r.o. na zařízení Lyra. Lyra je 
plně integrovaný systém obsahující optiku elektronového a iontového svazku. Toto 
uspořádání obohacuje zobrazovací možnosti rastrovacího elektronového mikroskopu 
schopností modifikovat povrch vzorku pomocí fokusovaného iontového svazku. FIB má 
v tomto zařízení následující specifické vlastnosti:  
 
a) diferenciálně čerpaný, iontově optický tubus se dvěma iontovými vývěvami pro 
ultra-nízký rozptyl iontů, 
b) simultánní SEM snímání obrazu při leptání FIB nebo depozici, 
c) ovládání FIBu je plně integrované v ovládacím softwaru SEM, 
d) programový modul pro tvorbu základních tvarů s programovatelnými parametry.  
 
Lyra obsahuje iontový zdroj Ga LMIS16. Hodnota proudu svazku může být v rozmezí               
1 pA – 20 nA. Při urychlovacím napětí 30 kV lze dosáhnout rozlišení < 5 nm. 
Vzorky SiO2/Si(111), na kterých byly vyrobeny mřížky pro naše experimenty, byly 
řezány z křemíkových waferů. Ionty vytvoří v přírodním SiO2 na křemíkovém substrátu 
poruchová místa, která poté mohou sloužit jako nukleační centra. Svazek Ga iontů 
s urychlovacím napětím 30 keV může vytvořit poruchová místa ve tvaru kroužků (o průměru 
60 nm), obdélníků (60× 100 nm) nebo čar (širokých 60 nm) s efektivní hloubkou 0,2-2 nm. 
Efektivní hloubka je hloubka v místě odprašování iontovým svazkem, která se určuje               
z rychlosti odprašování  daného materiálu. Efektivní hloubka byla v našem případě určena 
z rychlosti odprašování čistého křemíku (295× 10-12 m3A-1s-1). V čistém Si zůstane po 
interakci fokusovaného svazku iontů s povrchem vzorku prohlubeň, která má při daných 
parametrech svazku určitou hloubku. Efektivní hloubka 1 nm odpovídá 1× 105 iontů, které 
                                                 
16 Liquid Metal Ion Source 
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dopadnou na kruhovou plošku o průměru 60 nm za 16 ms při proudu 1 pA, tzn. hustota iontů 
ve svazku je 35 iontů/nm2. Tato data byla získána z databáze, která je součástí softwaru 
potřebného pro FIB.  
Celkem byly vyrobeny tři vzorky s různým tvarem mřížek tzn. s různou vzdáleností        
a velikostí poruchových míst. Na každém vzorku byly mřížky vytvořeny svazkem s různou 
hustotou iontů 7, 18, 35 a 70 iontů/nm2, která odpovídala  efektivním hloubkám 0,2, 0,5, 1     
a 2 nm. Poruchová místa měla tvar kroužků a obdélníků. Vzdálenosti jednotlivých 
poruchových míst se v ose x pohybovaly v rozmezí 300-700 nm u prvního vzorku                   
a 250-2200 nm u druhého vzorku, v ose y byly vždy 400 nm  (obr. 3.2). 
 
 
 
 
Obrázek 3.2: Geometrie mřížky. U prvního vzorku: a = (300 + 40·n) nm, kde n = 0, 1,…,10  a 
b = 400 nm. U druhého vzorku: a = (200 +50·n) nm  pro  n = 0,…,10, a = (200 + 100·n) nm 
pro  n = 11,…,20,  b = 400 nm. 
 
 
 
 
Obrázek 3.3: AFM obrázek mřížky vytvořené svazkem s hustotou 70 iontů/nm2. Mřížka je 
tvořena poruchovými místy ve tvaru kroužků. 
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Jeden ze vzorků byl po vyrobení mřížek změřen na AFM. Obrázky neukázaly (obr. 3.3)    
po interakci iontového svazku s povrchem SiO2 prohlubně, jako je tomu u čistého Si, ale 
výstupky. Tento jev lze vysvětlit několika způsoby:  
 
a) Zabudováním Ga iontů do povrchu při interakci svazku se vzorkem. 
b) Iontový svazek způsobí promíchání atomů substrátu Si s atomy tenké vrstvy SiO2, 
tím se některé atomy Si dostanou na povrch. Následně dojde k oxidaci míst, kde jsou 
atomy čistého Si a ke vzniku výstupku.  
c) Nebo může dojít k lokálnímu nabití poruchových míst a to má vliv při měření AFM. 
Při měření se hrot AFM také nabije, takže k výsledné síle působící na hrot přispívá 
ještě elektrostatická síla. Tak může dojít ke zobrazení výstupků, aniž by na povrchu 
nějaké byly. 
 
Ověření zda jsou na povrchu opravdu výstupky by bylo možné, pokud bychom vzorek změřili 
také na rastrovacím elektronovém mikroskopu. To však nebylo provedeno, protože 
elektronový svazek při měření znehodnocuje povrch vzorku. Vzorek by poté nebyl použitelný 
pro experiment. Pro naše účely postačila skutečnost, že pomocí FIBu byla vytvořena mřížka 
z poruchových míst.  
Porovnáním našich výsledků s výsledky prezentovanými v článku J. Gieraka a kol. [25] 
se zvýšila pravděpodobnost, že první možnost je správným vysvětlením vzniku výstupků. 
Skupina testovala u tří případů vliv hustoty iontů ve svazku na strukturu vzniklou  na povrchu 
vzorku (vysoce krystalický GaAs) v místě, kde došlo k interakci. Na obrázku 3.4 jsou 
výsledky naměřené pomocí AFM. Po srážkách vyvolaných množstvím 2× 104 iontů vznikl na 
povrchu výstupek o výšce přibližně 1 nm. Tento stabilní výstupek mohl být výsledkem 
implantace Ga iontů do povrchu, ale především i výsledkem vzniku poruch, které lokálně 
mění parametry vysoce krystalického terče. Při vyšším počtu iontů (4× 104) došlo ke vzniku 
útvaru ve tvaru vulkánu. Hloubka ve středu vulkánu odpovídá výšce jeho okrajů.  
V posledním případě, kdy bylo použito 1× 105 iontů, vznikal také kráter, jehož hloubka ve 
středu byla přibližně 3 nm.  
 
 
 
Obrázek 3.4: (a),(b),(c) AFM obrázky povrchu GaAs po použití FIBu. (d) Profil  povrchu 
v místech, kde došlo k interakci iontů s povrchem. Upraveno z [25]. 
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AFM obrázky vzorků s mřížkami v SiO2 ukázaly podobné útvary pro různé hustoty 
iontů ve svazku. V případě 7 iontů/nm2 vznikl po interakci na povrchu výstupek, v případě   
18 iontů/nm2 vznikal útvar, který byl přechodem mezi výstupkem a vulkánem a při vyšších 
hustotách 35 a 70 iontů/nm2 vznikal vulkán. Obrázky AFM byly měřeny ve dvou směrech, 
v jednom se vždy zobrazoval výstupek, ale v druhém směru pro vyšší hustotu iontů byly na 
obrázcích struktury ve tvaru vulkánu.  
 
  (a)      (b)      (c) 
 
 
Obrázek 3.5: AFM obrázky a profily struktur vytvořených pomocí FIB  v SiO2. Hustota iontů 
ve svazku byla (a) 7 iontů/nm2, (b) 18  iontů/nm2, (a) 70  iontů/nm2. 
 
3.3 Elektronová litografie 
 
3.3.1 Obecný princip EBL 
 
Elektronová litografie je obecně uznávaným a využívaným nástrojem pro tvorbu 
geometrických obrazců obsahujících detaily submikronových rozměrů. Expoziční pole 
litografu pokrývá obvykle jen plochu několika čtverečních milimetrů a pro vytváření přesných 
geometrických obrazců na větších plochách je proto nezbytná velká metrická přesnost všech 
funkcí litografu, které se podílejí na jeho výsledné činnosti. Vlastní rozlišení elektronového 
svazku je mnohem vyšší než u optické litografie (energie elektronů je asi o 3 řády vyšší, než   
u fotonů). Rozlišení je dáno rozptylovými jevy při interakci elektronů s pevnou látkou (rezist, 
pracovní vrstva, substrát). 
K získání litografické struktury je třeba postupovat v těchto krocích: 1. naneseme 
funkční vrstvu, 2. na tu naneseme vrstvu elektronového rezistu, 3. exponujeme rezist svazkem 
elektronů, 4. vyvoláme exponovaný rezist (dostaneme obraz v rezistu), 5. vyleptáme funkční 
vrstvy přes rezistovou masku, 6. odstraníme rezist (dostaneme obraz v pracovní vrstvě). 
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Existují dva typy rezistu, pozitivní a negativní (viz obr 3.6). Obraz v rezistu lze použít pro 
mechanickou replikaci (CD, DVD, …) a obraz v pracovní vrstvě se používá, jako maska pro 
optickou resp. UV litografii, nebo jako funkční vzorek (přímá litografie). 
 
             
 
Obrázek 3.6: Obecný princip elektronové litografie. 
 
3.3.2 Příprava mřížek pomocí EBL 
 
Mřížky vyrobené pomocí elektronové litografie byly dodány firmou Optaglio s.r.o.               
Na substrát SiO2/Si byl nanesen rezist, který ale nebyl ozařován. Elektronovým litografem 
bylo vyrobeno niklové razítko, které poté bylo vtisknuto do rezistu. Po razítku zůstanou 
v rezistu  díry ve tvaru čtverců a čar o různé velikosti (obr. 3.7). Velikost strany čtverců nebo 
šířka čar je vždy určitým násobkem hodnoty 400 nm, stejně je tomu i u vzdáleností 
jednotlivých útvarů. Velikost jedné mřížky byla ~ 80× 80 μm. Po odleptání SiO2 v těchto 
dírách, zůstane na povrchu čistý křemík. Následně se odstraní rezist a prostor mezi dírami je 
tvořen oxidem.  
 
 
 
Obrázek 3.7: Ukázky geometrie mřížek. Čísla nad mřížkami jsou násobky vzdálenosti 400 nm. 
První číslo ve zlomku udává velikost strany čtverce, druhé číslo udává vzdálenost mezi 
čtverci. 
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Vzorek byl leptán v roztoku NH4F+HF (namíchán v poměru 5:1) po dobu 6 minut, aby 
se odstranil SiO2 ve strukturách vytvořených Ni razítkem. Poté jsme vzorek omývali několik 
minut v destilované vodě, tím byl odstraněn fluor, který zůstal na povrchu  po leptání. 
Abychom odstranili rezist vložili jsme vzorek do kádinky s acetonem, kterou jsme umístili na 
20 min do ultrazvukového čističe. Poté jsme vzorek opláchli čistým acetonem                   
a isopropylalkoholem, abychom odstranili veškeré nečistoty, které zbyly na povrchu vzorku 
po předchozích procesech. 
 
3.4 Příprava a analýza vzorku 
 
3.4.1 Žíhání a depozice Co 
 
Pro čištění vzorků a depozici Co byla použita stejná aparatura, jako u předchozích 
experimentů (viz kapitola 2). Po vložení každého vzorku s mřížkou v SiO2 do aparatury, byl 
vzorek odporově žíhán přes noc (15-18 h) při teplotě 550 °C. Tato teplota byla vhodná pro 
odstranění zbylých nečistot z povrchu a zároveň pro zachování vrstvy SiO2. Teplota vzorku 
byla měřena pyrometrem. 
Depozice byla prováděna pomocí efúzní cely s Co při teplotě vzorku 400 °C. Při 400 °C 
byla největší pravděpodobnost, že docílíme selektivního růstu Co na mřížkách, protože Co 
tvoří při této teplotě na  oxidu ostrůvky. Rychlost růstu vrstvy byla 0,04 nm/min pro tok iontů 
10 nA. Pokrytí Co na jednotlivých vzorcích bylo 1-3 nm.  
 
3.4.2 Analýza  
 
Analýzu vzorků jsme prováděli pomocí XPS a AFM. Měření AFM byla prováděna 
v kontaktním módu AFM, maximální možná velikost rastrované plochy byla 100× 100 μm2 
s vertikálním posuvem až do 7,5 μm. Většina vzorků byla po měření AFM změřena i na SEM. 
Tento mikroskop nám poskytl informace o větší části povrchu, tzn. bylo možné udělat 
obrázek celých mřížek, nejen detaily, jako tomu bylo u AFM. 
 
3.5 Selektivní růst Co na mřížkách vytvořených pomocí FIB a EBL 
 
Cílem našich experimentů bylo dosáhnout selektivního růstu kobaltu, tzn. růstu kobaltu        
na vybraných místech. Předpokladem bylo, že atomy kobaltu budou ulpívat v poruchových 
místech vytvořených na povrchu vzorku.  
Za depozičních podmínek, uvedených výše, jsme obdrželi pozitivní výsledky tzn. Co 
rostl selektivně na mřížkách (obr. 3.8). Na mřížkách vytvořených pomocí FIBu, konkrétně     
u mřížky s poruchovými místy ve tvaru obdélníků vytvořené svazkem s hustotou                   
70 iontů/nm2, jsme sledovali vliv Co pokrytí na selektivní růst a na tvar Co ostrůvků          
(obr. 3.9). Při pokrytí 1 nm Co byla obsazena pouze některá poruchová místa, toto množství 
bylo malé na to, aby atomy Co obsadily všechna poruchová místa. Kobalt nad poruchovým 
místem vytvořil celistvý ostrůvek. Pokrytí 2 nm stačilo na obsazení téměř všech poruchových 
míst. Co opět rostl ve formě celistvých ostrůvků. V případě 3 nm Co byla obsazena všechna 
poruchová místa a Co tvořil široké členité ostrůvky. Velký vliv na ulpění kobaltových atomů 
v poruchových místech má i tvar poruchového místa a hustota iontů ve svazku, který dané 
poruchové místo vytvořil. Na obrázku 3.10 jsou výsledky po depozici 2 nm Co na mřížky 
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s poruchovými místy ve tvaru kroužků (první řádek) a na mřížky ve tvaru obdélníků (druhý 
řádek). Poruchová místa ve tvaru obdélníků jsou plošně větší než poruchová místa ve tvaru 
kroužků, proto na nich ulpívá více Co atomů a výsledná mřížka je v tomto případě zřetelnější. 
Mnohem výraznější vliv na selektivní růst Co má hustota iontů ve svazku, který vytvořil 
poruchové místo. Při nízkých hustotách (7-35 iontů/nm2) nejsou obsazena všechna poruchová 
místa mřížky a Co ostrůvky mají různý tvar a výšku. Se zvyšující se hustotou iontů ve svazku 
je obsazováno více poruchových míst a tvar Co ostrůvků je pravidelnější. 
 
 
    
Obrázek 3.8: Selektivní růst Co na mřížkách vytvořených pomocí FIB. 
 
(a)       (b)           (c) 
 
 
Obrázek 3.9: AFM obrázky mřížek (poruchová místa byla vytvořena svazkem s hustotou       
70 iontů/nm2) s různým pokrytím kobaltu a profily Co ostrůvků. Pokrytí bylo (a) 1nm,          
(b) 2 nm, (c) 3 nm. 
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Obrázek 3.10: AFM obrázky mřížek (vytvořených pomocí svazku s různou hustotou iontů) 
s pokrytím 2 nm Co. V prvním řádku měla poruchová místa tvar kroužků, v druhém řádku tvar 
obdélníků. 
 
 
(a) (b) 
 
Obrázek 3.11: (a) Obrázek ze SEM celé EBL mřížky po depozici Co. (b) AFM obrázek stejné 
mřížky. 
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Druhým typem mřížky, kterou jsme pro selektivní růst použili, byla mřížka v SiO2 
vytvořená pomocí elektronové litografie. Tato mřížka se lišila od předchozích tím, že byla 
tvořena útvary s čistým Si na povrchu, tzn. atomy Co po depozici měly difundovat po povrchu 
SiO2 a následně ulpívat nad atomy čistého Si.  V tomto případě jsme provedli pouze jeden 
experiment s pokrytím 3 nm Co. Opět docházelo k selektivnímu růstu Co. Na obrázku 3.11 
můžeme pozorovat, že atomy Co nejprve obsazovaly místa na okrajích útvarů, zde se totiž 
vyskytuje nejvíce poruch. Na detailním obrázku z AFM (obr. 3.12) je slabě vidět i malé 
ostrůvky Co uvnitř útvarů. Pokud bychom použili vyšší pokrytí Co byla by zřejmě místa nad 
čistým Si celá zaplněna kobaltem. 
 
 
 
Obrázek 3.12: AFM obrázek EBL mřížky s 3 nm Co – detail. 
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 4 Klastry kovových materiálů                    
na povrchovém oxidu vytvořeném               
na Ni3Al(111) 
 
4.1 Úvod 
 
V posledních letech vzrůstá zájem o povrchové struktury, které mohou sloužit jako podklady 
pro růst pravidelně uspořádaných klastrů nebo nanočástic, které vykazují katalytické               
a magnetické vlastnosti. Vhodným podkladem je povrch, na kterém atomy deponovaného 
materiálu nukleují pouze na určitých speciálních místech. Takové místo může být součástí 
každé elementární buňky, tzn. že se na povrchu periodicky opakuje a tím je zaručeno,           
že nukleační místa jsou pravidelně uspořádána. Příkladem povrchu, který je vhodným 
podkladem pro růst pravidelně uspořádaných částic, je povrchový oxid vytvořený na substrátu 
Ni3Al(111). Uspořádaný růst na tomto substrátu byl pozorován např. u  Pd a Pd-Au klastrů  
[26, 27]. Struktura tohoto povrchového oxidu byla určena až počátkem roku 2007 [28], i když 
experimenty, které potvrdily vhodnost jeho použití jako podkladu, byly provedeny už 
mnohem dříve.  
Cílem naší práce bylo dosáhnout pravidelně uspořádaných magnetických klastrů na 
povrchovém oxidu vytvořeném na Ni3Al(111). Jako magnetické prvky jsme použili železo 
(Fe) a kobalt (Co). Po depozici těchto prvků na povrchový oxid na Ni3Al(111) nedocházelo ke 
vzniku uspořádaného pole klastrů. Abychom získali uspořádané pole klastrů, muselo být na 
povrchový oxid nejprve nadeponováno malé množství palladia (Pd). Vlastnosti a struktura 
malých kovových částic deponovaných na povrch oxidů budí velký zájem díky jejich využití 
v katalýze. Tenká vrstva oxidu vytvořená na Ni3Al(111) s klastry kovových prvků na povrchu 
může být vhodným modelem pro studium heterogenní katalýzy.  
Tato práce vznikla na mé šestiměsíční stáži na Ústavu obecné fyziky na Technické 
univerzitě ve Vídni pod vedením Ing. A. Buchsbauma. Experimenty byly provedeny 
v laboratoři pro měření STM za pokojových teplot. Na projektu spolupracovala také skupina 
Prof. G. Kresseho z Vídeňské univerzity, která doplnila experimenty o výpočty krystalové 
struktury založenými na teorii funkcionálu elektronové hustoty (DFT17). 
 
4.2 Experimentální uspořádání 
 
Laboratoř pro měření STM za pokojových teplot je vybavena vakuovou aparaturou, v níž jsou  
udržovány UHV podmínky (konkrétně tlak 10-8 Pa a nižší). Ty jsou dosahovány pomocí 
rotační, turbomolekulární, iontové a titanové sublimační vývěvy. Pro měření tlaku je používán  
Penningův, Piranniho a Bayardův-Alpertův manometr. Součástí aparatury jsou dvě komory: 
přípravná komora a komora pro analýzu. Tyto komory jsou od sebe odděleny deskovým 
ventilem a transport vzorků mezi nimi se provádí pomocí magnetické tyče. 
Přípravná komora se využívá k čištění vzorků (žíhání, odprašování) a k depozici 
tenkých vrstev. K přípravné komoře jsou připojeny 3 efúzní cely pro depozici, 2 konektory
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Obrázek 4.1: Schéma vakuové aparatury. Upraveno z [29]. 
 
pro žíhání,  zdroj kyslíku na oxidaci a zdroj iontů argonu k odprašování. Aby bylo možné 
měřit tloušťky deponovaných vrstev, je komora také vybavena rezonančním krystalem. 
V komoře pro analýzu lze provádět měření pomocí metod STM, AES, LEED, XPS        
a ISS. Komora je vybavena držákem pro 12 vzorků a dvěma manipulátory. 
 
4.3 Příprava a analýza vzorku 
 
4.3.1 Čištění vzorku 
 
Pro veškeré experimenty byl použit jeden vzorek – monokrystal Ni3Al(111), který byl 
připájen na molybdenovou podložku a zajištěn pomocí dvou tantalových drátků. Po vložení 
vzorku do aparatury a po každém experimentu bylo třeba vzorek očistit, tzn. zbavit vzorek 
všech adsorbovaných molekul. Čištění bylo prováděno ve dvou krocích. Nejprve byl vzorek 
45 min. bombardován svazkem iontů argonu Ar+ o energii 2 keV, kterým se odprášily 
povrchové nečistoty a několik horních vrstev substrátu. Bombardováním vzorku ionty dochází 
k degradaci jeho povrchové struktury a povrch se stává drsným. Aby došlo k přeuspořádání 
atomů do energeticky výhodnějších pozic, k obnovení krystalové struktury a k odstranění 
zbylých argonových iontů, musel být vzorek následně 30 min. žíhán při teplotě 690 °C. 
Čistota substrátu byla kontrolována pomocí metod  AES a ISS. 
 
4.3.2 Oxidace 
 
Před vlastní depozicí Fe a Co bylo třeba na substrátu Ni3Al(111) vytvořit tenkou vrstvu oxidu. 
Tato vrstva byla vhodná pro následnou depozici pouze tehdy, když na povrchu vznikla  
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struktura  se šestičetnou symetrií, které přísluší rekonstrukce ( )6767 × .2,12 °R  Současně 
musel být povrch tvořen velkými terasami s co nejmenším počtem doménových hranic. Najít 
vhodné podmínky při kterých vznikne takové uspořádání bylo naším prvním úkolem.  
Několik prvních oxidací vzorku bylo provedeno při parciálním tlaku kyslíku v komoře     
3 ×10-6 Pa a při teplotách 580-620 °C. V těchto případech vznikala na povrchu rekonstrukce 
( )6767 × °2,12R  v kombinaci s dalšími např. ( )7979 × °17R  (viz obr. 4.2). Poté byla 
oxidace provedena stupňovitě ve čtyřech krocích, přičemž byl měněn parciální tlak kyslíku 
v komoře. Jednotlivé kroky byly následující: 2× 10-7 Pa (10 min.), 5× 10-7 Pa (10 min.),  
1× 10-6 Pa (10 min.), 2× 10-6 Pa (50 min.). Optimální teplota, při které jsme na většině povrchu 
získali strukturu se šestičetnou symetrií byla 600 °C. Ačkoli byl povrch tvořen velkými 
terasami s mnoha doménovými hranicemi a defekty, byly tyto podmínky přípravy dostačující 
k růstu klastrů na povrchu oxidu. Podmínky pro vytvoření kvalitnějšího povrchového oxidu 
(bez doménových hranic a defektů) byly časově náročnější. Oxidace musela být prováděna 
přes noc (15 h) při parciálním tlaku kyslíku 1× 10-7 Pa a teplotě vzorku 600°C. 
 
 
(a)         (b)            (c) 
   
Obrázek 4.2: STM obrázky o rozměrech 100× 100 nm  povrchového oxidu na Ni3Al(111). 
Hodnoty napětí a tunelového proudu byly 3,1 V/ 0,1 nA. Na obrázcích (a) a (b) je nekvalitní 
povrchový oxid – doménové hranice, poruchová místa kombinace různých rekonstrukcí 
povrchu, na obrázku (c) je  kvalitní povrchový oxid – velké terasy, bez doménových hranic, 
pouze struktura se šestičetnou symetrií. 
 
4.3.3 Depozice  
 
Depozice byla prováděna metodou vakuového svazkového napařování, konkrétně byly 
použity efúzní cely od firmy Omicron (Focus EFM3). Efúzní cely byly chlazeny pomocí 
tekutého dusíku (LN2), aby nedocházelo ke znečištění nanášeného materiálu. 
Před každou depozicí musela být určena celková doba depozice pomocí rezonančního 
krystalu. Tím bylo možné změřit tloušťku vrstvy vzniklé za určitý čas. Zjistili jsme, kolik 
sekund je třeba na vznik 1 Å deponované vrstvy, a z toho pak celkovou dobu pro 
požadovanou tloušťku. Při určování doby depozice jsme uvažovali, jako 1ML Pd – množství 
atomů v jedné vrstvě Pd(111), jako 1 ML Fe – množství atomů v jedné vrstvě Fe(100) a jako 
1 ML Co – množství atomů v jedné vrstvě Co(0001). 
Depozice Pd, Fe a Co probíhala při pokojové teplotě a tlak v aparatuře v průběhu 
depozice dosahoval hodnot nižších než 1,6× 10-8 Pa. 
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4.3.4 Měření pomocí STM 
 
Měření metodou rastrovací tunelové mikroskopie bylo provedeno pomocí komerčního 
přístroje Omicron μ-STM s elektrochemicky leptaným wolframovým hrotem. Obrázky z STM 
nám poskytly informace o tom, zda jsme připravili kvalitní povrchový oxid na Ni3Al(111), 
vhodný pro následnou depozici Fe, Co a Pd, a dále také informace o uspořádání klastrů. 
 
4.4 Substrát a povrchový oxid 
 
4.4.1 Ni3Al(111) 
 
Ni3Al je intermetalická sloučenina. Tato sloučenina krystalizuje ve struktuře Cu3Au, což je 
plošně centrovaná kubická mřížka (obr. 4.3a). Atomy Ni jsou umístěny ve stěnách  a atomy 
Al v rozích krychle. Na jednu elementární buňku připadají 3 atomy Ni a 1 atom Al. Mřížková 
konstanta je 0,356 nm [30, 31]. Uspořádání atomů Ni a Al v rovině (111) je zobrazeno na 
obrázku 4.3b.  
 
           
              (a)              (b)       
 
Obrázek 4.3: (a) Struktura Cu3Au. (b) Povrch  Ni3Al (111),  strukturní model vytvořený 
pomocí DFT (atomy Ni – světlé, atomy Al – tmavé).  
 
4.4.2 Tenká vrstva oxidu vytvořená na Ni3Al(111) 
 
Oxid hliníku, nyní často zvaný alumina, se běžně značí Al2O3. V případě, kdy se jedná           
o tenkou vrstvu,  platí jiný stochiometrický vzorec, a to Al10O13.  
Dobře uspořádaný povrchový oxid na Ni3Al(111) je známý už od 90. let 20. století    
[31, 32]. Oxidací Ni3Al(111) vzniká na povrchu superstruktura Ni3Al(111)-
( )6767 × .2,12 °R  Tato struktura má šestičetnou symetrii, jak lze pozorovat na obrázku  
4.2c. Bylo ukázáno [26], že povrchový oxid na Ni3Al(111) je vhodný podklad pro růst 
uspořádaných Pd a PdAu klastrů, ovšem jeho struktura a tudíž i důvod, proč je vhodným 
podkladem, byla určena až nedávno. Tím se vysvětlila i otázka: proč některé kovy tvoří na 
povrchovém oxidu pole uspořádaných klastrů a u jiných tomu tak není. 
 Struktura tenké vrstvy oxidu na Ni3Al(111) byla určena pomocí STM a výpočtů 
založených na DFT [28]. Tenká vrstva oxidu na  Ni3Al(111) tvoří síť s děrami, které pronikají 
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až k substrátu (obr. 4.5a). Tyto díry jsou pravidelně uspořádány, nacházejí se v každém rohu 
elementární buňky oxidu. Jsou dostatečně velké (~ 4 Å) na to, aby zachytily jakýkoli atom 
kovového prvku. V těchto místech je proto mnohem vyšší pravděpodobnost vzniku zárodků 
kovových klastrů, než na zbylém povrchu. Řazení vrstev v tenké vrstvě oxidu (od povrchu do 
objemu) je následující: Alp-Op-Alpř-Opř (obr. 4.5b), kde Alp, Op jsou dvě povrchové vrstvy       
a Alpř, Opř jsou vrstvy tvořící přechod k substrátu. Povrchovou vrstvu Op lze vidět na obrázku    
z STM (obr. 4.6), kde je znázorněna elementární buňka s bílými objekty v každém rohu. Tyto 
objekty mají šestičetnou symetrii a v jejich středech jsou díry popsané v předešlém textu. 
Celkově má struktura na povrchu šestičetnou symetrii, objevují se ale i poruchová místa, kde 
tato symetrie není zachována. Tato místa hrají velkou roli při vzniku zárodků klastrů. 
 
   
                                                         (a)                                                                    (b) 
 
Obrázek 4.5: (a) Model struktury povrchového oxidu na Ni3Al(111) s vyznačenou elementární 
buňkou. (b) Řazení vrstev v tenké vrstvě oxidu na substrátu Ni3Al(111). Oba modely byly 
vytvořeny pomocí DFT [28]. 
 
 
 
Obrázek 4.6: STM obrázek s atomárním rozlišením povrchu tenké oxidové vrstvy. Hodnoty 
napětí a tunelového proudu byly 58mV/35 nA. Vyznačena je část elementární buňky                
a poruchová místa (čtverec a trojúhelník). 
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V době, kdy jsme prováděli experimenty, nebyla struktura povrchového oxidu ještě 
dokonale popsána. Problémem zůstávalo, zda v rozích elementární buňky oxidu jsou díry 
nebo ne. Obrázky z STM neukazují v těchto místech žádnou strukturu, proto nebylo možné 
určit, zda je tam díra nebo ne. Na obrázku 4.6 lze vidět, že v rozích elementární buňky jsou 
útvary složené ze 6 atomů kyslíku (světlé objekty), které mají vždy šestičetnou symetrii. Dle 
výpočtů založených na DFT je prostor uprostřed těchto útvarů dostatečně velký na to, aby 
mohl být vyplněn 1 atomem Alp, obklopeným  3 atomy Op (obr 4.7b). Tato konfigurace by 
však porušila šestičetnou symetrii. Proto se přistoupilo ke druhé možnosti a tou byla díra 
pronikající až na substrát (obr 4.7c). V tomto případě šestičetná symetrie porušena není. Tento 
model jsme ověřili experimentálně. Na povrchový oxid jsme nadeponovali malé množství Pd, 
odpovídající 0,7 a 3 atomům Pd na elementární buňku oxidu (~ tloušťce deponované vrstvy 
0,0066 a 0,03 Å). Je známo, že atomy Pd nukleují pouze v rozích elementární buňky oxidu 
[26]. Porovnáním profilů v rozích elementární buňky v STM obrázcích (obr. 4.8a, 4.8b) jsme 
dospěli k následujícím závěrům: 1 atom Pd připadající na nukleační místo (~ 0,7 atomů Pd na 
elementární buňku) je slabě viditelný, kdežto u 2 nebo 3 atomů Pd připadajících na nukleační 
místo (~ 3 atomy Pd na elementární buňku) je vidět jasný výčnělek (< 0,1 nm). Tato 
interpretace je ve shodě s výpočty založenými na DFT, které ukazují, že k vyplnění díry stačí 
3 atomy Pd (obr. 4.8d). Třetí atom Pd vyčnívá 0,16 nm nad povrch. Důležitá je skutečnost, že 
se na povrchu oxidu nevytvářejí atomy Pd klastry, ale při tomto množství  dochází pouze 
k zaplnění děr atomy Pd. 
 
 
          (a)           (b)                (c)  
 
Obrázek 4.7: (a) STM obrázek (atomární rozlišení) útvaru v rohu elementární buňky oxidu. 
Modely struktury v tomto místě vytvořené pomocí DFT - (b) model s 1 Alp+3 Op, (c) model 
s dírou pronikající až na substrát. 
 
4.5 Magnetické klastry na Ni3Al(111) 
 
4.5.1 Klastr 
 
Ve fyzice termín klastr označuje shluk atomů (molekul), který je složen ze tří až několika tisíc 
atomů, jehož vlastnosti odpovídají přechodu mezi vlastnostmi izolovaného monomeru 
(atomu, molekuly) a pevné látky. Klastry lze rozdělit do několika skupin [33]: mikro-klastry 
obsahující 3-10 atomů, malé klastry  s 10-100 atomy, velké klastry se 100 a více atomy. Pro 
naše účely je důležitá pouze první skupina.  
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Obrázek 4.8: (a), (b) STM obrázky po depozici 3 atomů Pd a 0,7 atomů Pd na elementární 
buňku oxidu, červeně je vyznačena elementární buňka oxidu. Hodnoty napětí a tunelového 
proudu byly v obou případech 3,1 V/0,43 nA. (c) Profily v dírách v rozích  elementární 
 buňky oxidu s 1, 2 a 3 atomy Pd. (d) Model zaplnění díry 3 atomy Pd vypočtený pomocí DFT. 
Upraveno z [28]. 
 
4.5.2 Fe a Fe-Pd klastry 
 
Za účelem získat pole klastrů z magnetického materiálu jsme vybrali dva prvky Fe a Co, 
jejichž vlastnosti jsou velmi podobné. První pokusy byly provedeny se železem. 
Na připravený substrát – povrchový oxid na Ni3Al(111) jsme deponovali různá 
množství Fe: 0,1, 0,5 a 1 ML. STM obrázky nám potvrdily vznik klastrů na povrchu oxidu. 
Dále ukázaly, že atomy Fe netvoří zárodky klastrů v požadovaných pozicích, tj. v dírách 
v rozích elementární buňky, ale v poruchových místech na povrchu oxidu (viz obr. 4.6). 
Vznik zárodků v poruchových místech vedl ke vzniku pole neuspořádaných klastrů            
(obr. 4.9a).  
Proč některé prvky (např. Pd) tvoří dobře uspořádaná pole klastrů a některé (např. Fe) 
ne? Abychom získali odpověď, byly provedeny výpočty založené na DFT [28]. Výsledky 
ukázaly, že pro některé přechodné kovy (např. Pd) je energie adsorpce v díře pronikající na 
substrát větší než na oxidu. Důvodem, proč atomy některých kovů nemohou usednout 
v dírách, je energiová bariéra (typ Ehrlichovy-Schwoebelovy bariéry). Pro atomy Fe je bariéra  
vždy > 0,2 eV, což vysvětluje jejich nukleaci na poruchových místech oxidu. Proto vzniká 
pole neuspořádaných klastrů. 
Z předešlých experimentů je známo, že atomy Pd nukleují v dírách [26, 27], což dobře 
souhlasí s výpočty založenými na DFT, které ukazují nízkou energiovou bariéru pro Pd. Díky 
tomuto závěru jsme nalezli možnost, jak předejít nukleaci atomů Fe v poruchových místech. 
Pokud se díry vyplní atomy Pd,  budou atomy Fe nukleovat nad atomy Pd  a vznikne tak 
dobře uspořádané pole klastrů. Další výpočty založené na DFT ukázaly, že pro zaplnění jedné 
díry, stačí 3 atomy Pd (obr. 4.8d). Na obrázku  4.9b lze vidět výsledek experimentu, kdy jsme 
získali uspořádané pole  Fe klastrů předdeponováním 3 atomů Pd na elementární buňku.  
Na povrchový oxid s atomy Pd jsme deponovali 0,3-0,5 ML Fe. Při nižším pokrytí        
tj. 0,3 ML rostly Fe klastry v požadovaných pozicích a vzniklo pole uspořádaných klastrů 
(obr. 4.10). Při pokrytí 0,5 ML a více, už byla obsazena i poruchová místa (viz. obr. 4.9 (b)). 
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(a) (b) 
 
Obrázek 4.9: STM obrázky (100× 100 nm) po depozici 1 ML Fe (a) bez předdepozice atomů 
Pd (b) s předdepozicí 3 atomů Pd na elementární buňku oxidu. Hodnoty napětí a tunelového 
proudu byly 3,7 V/0,1 nA a –3,14 V/0,1 nA. 
 
 
 
Obrázek 4.10: STM obrázek (100 100 nm) po depozici 0,3 ML Fe s předdepozicí 3 atomů Pd 
na elementární buňku. Hodnoty napětí a tunelového proudu byly 3,1 V/0,1 nA. 
×
 
4.5.3 Co a Co-Pd klastry 
 
Pro přípravu Co klastrů jsme použili stejné podmínky, jako v předchozím případě. 
Deponovali jsme pouze 0,3 ML, jak na povrch oxidu, tak na povrch oxidu s atomy Pd. 
Výsledky, které ukázaly obrázky z STM byly totožné s výsledky obdrženými u Fe a Fe-Pd 
klastrů.   
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4.5.4 Určení výšky klastrů 
 
Cílem našich experimentů bylo určení výšky klastrů, které rostou na povrchovém oxidu 
vytvořeném na Ni3Al(111). Jednalo se pouze o určení výšky klastrů statisticky, z obrázků 
STM pomocí programu Image J. Reálnou výšku klastrů nelze pomocí STM obrázků určit. 
Důvod je zřejmý: STM nezobrazuje geometrickou výšku (topografii povrchu), ale lokální 
hustotu stavů elektronů na povrchu. Podkladem pro klastry je tenká nevodivá vrstva oxidu se 
zakázaným pásem, kde je lokální hustota stavů velmi malá. Proto pro tunelová napětí v oblasti 
zakázaného pásu, ukazuje STM oxid tenčí, než je ve skutečnosti. Stavy elektronů v oxidu 
mimo zakázaný pás přispívají ke zdánlivé výšce oxidu. Výška oxidu určená pomocí            
STM  závisí  na  tunelovém napětí. Výška klastrů určená pomocí STM je výškový rozdíl mezi 
hodnotou zdánlivé tloušťky vrstvy oxidu a hodnotou zdánlivé výšky klastrů, proto také závisí 
na tunelovém napětí. 
Pro určení výšky klastrů bylo třeba naměřit závislost zdánlivé výšky klastrů na 
tunelovém napětí (obr. 4.11). Díky skutečnosti, že díry v rozích elementární buňky oxidu jsou 
v STM obrázcích nejjasnější při tunelovém napětí 2,3 V a nejtmavší při 3,1 V (obr. 4.12), je 
zřejmé, že výška klastrů by měla být v grafu na obrázku 4.11 určena při tunelovém napětí 
blízkém hodnotě  2,5 V. To znamená, že reálná výška Fe klastrů  leží mezi 3 a 5 ML Fe(100). 
Pro určení růstového módu klastrů pomocí programu Image J jsme nejprve museli 
vybrat vhodné STM obrázky klastrů na povrchovém oxidu na Ni3Al(111). Obrázky musely 
mít co největší rozměry a pokud možno, musely být bez schodů, aby bylo možné provést 
statistickou analýzu. V případě obrázku s terasami musela být vykompenzována odlišná výška 
teras, odečtením hodnoty vzdálenosti vrstev atomů v Ni3Al. Pozadí obrázku muselo být 
vyrovnáno a poté se obrázek upravil do konečné podoby. Maxima (nejjasněší místa) 
v upravených obrázcích (obr. 4.13) lze vyhledat automaticky pomocí Image J. Výška maxim 
je vypsána do tabulky (statistický soubor), z níž je pak zhotoven histogram (rozdělení výšek 
klastrů) viz obr. 4.14. 
 
 
 
Obrázek 4.11: Průměrná zdánlivá výška  Fe klastrů, jako funkce tunelového napětí. Hodnoty 
výšek byly naměřeny na stejném místě a se stejnou hodnotou tunelového proudu 0,1 nA. 
Šipkami jsou znázorněny monovrstvy Fe(100) (vzdálenost mezi vrstvami atomů u Fe(100) 
 je  143 pm). 
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         (a)                (b) 
 
Obrázek 4.12: STM obrázky povrchového oxidu na Ni3Al(111) o rozměrech 100× 100 nm. 
Hodnoty napětí a tunelového proudu byly (a) 3,1 V/0,1 nA, (b) 2,3 V/0,1 nA. 
 
Obrázky, které jsme použili, byly naměřeny po depozici 4 atomů Pd na elementární 
buňku oxidu a 0,6 Å Fe. Jedním ze závěrů bylo, že Fe klastry rostou s největší 
pravděpodobností ve směru [100], protože v tomto případě má Fe nejnižší povrchovou 
energii. Rozdělení výšek klastrů (obr. 4.14) ukazuje dvě výrazná maxima. Rozdíl výšek 
klastrů v těchto maximech je 143 pm, což odpovídá vzdálenosti vrstev atomů v Fe(100). 
Pokusili jsme se také určit výšku klastrů při vyšším pokrytí Fe (1 Å). V těchto obrázcích 
bylo ale mnoho malých klastrů na poruchových místech (obr. 4.9b). Tyto klastry způsobily 
vznik několika dalších maxim v rozdělení výšek. Takové výsledky nemohly být použity pro 
určení výšky klastrů. 
Klastry nemají tvar seříznuté koule, jak by se dalo předpokládat, ale mají tvar 
seříznutého elipsoidu [34]. To je způsobeno povrchovou energií oxidové vrstvy. 
 
  
      (a)         (b) 
 
Obrázek 4.13: STM obrázky Fe-Pd klastrů na povrchovém oxidu na Ni3Al(111) s vyrovnaným 
pozadím. Rozměry obrázků jsou 200× 200 nm. (a) Pokrytí klastrů je 27,55%, (b) 27,08%. 
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Obrázek 4.14: Rozdělení výšek Fe-Pd klastrů. 
 
4.6 Shrnutí 
 
Cílem našeho experimentu bylo vytvoření uspořádaného pole magnetických klastrů. Depozice 
čistého Fe a Co dopadla neúspěšně, protože klastry rostly neuspořádaně. Vhodnými, 
pravidelně uspořádanými místy pro nukleaci atomů jsou díry v rozích elementární buňky 
oxidu. Nicméně, atomy Fe a Co nenukleují v těchto pozicích, ale v poruchových místech na 
povrchu oxidu. Důvodem je velikost energiové bariéry, která znemožňuje těmto atomům 
ulpívat v děrách. Aby byla vytvořena nukleační místa na pozicích, kde jsou díry, deponovali 
jsme na oxid nejprve Pd a až poté Fe (resp. Co). Atomy Pd zaplní díry v oxidu, sníží 
energiovou bariéru pro Fe (resp. Co) a umožní těmto atomům nukleovat v těchto pozicích. Po 
provedení experimentu s předdepozicí Pd  jsme získali pravidelně uspořádané pole Fe a Co 
klastrů. Lze předpokládat, že použitím této metody mohou vznikat i pole uspořádaných 
klastrů jiných kovů.  Tento závěr potvrzuje, že povrchový oxid vytvořený na Ni3Al(111) je 
univerzálním podkladem pro růst vysoce uspořádaných kovových nanočástic. 
Vzorek s pravidelně uspořádanými klastry je nyní používán na Ústavu obecné fyziky 
Technické univerzity ve Vídni pro studium magnetických vlastností  klastrů pomocí metody 
Magneto-optického Kerrova jevu (MOKE18).  
 
 
 
 
 
 
 
                                                 
18 Magneto-Optical Kerr Effect 
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 Závěr 
 
Tato diplomová práce byla čistě experimentální prací v oblasti fyziky povrchů a tenkých 
vrstev. Byla zpracována v rámci dvou projektů. První nese název Selektivní růst kovových 
materiálů na Si(111) a SiO2/Si(111) a má dvě části: studium vlivu depozičních parametrů na 
růst tenké vrstvy kobaltu na Si(111) a SiO2/Si(111) a užití mřížek SiO2/Si vytvořených 
pomocí fokusovaného iontového svazku a elektronové litografie pro studium selektivního 
růstu kobaltu. Experimenty byly provedeny na Ústavu fyzikálního inženýrství, VUT v Brně. 
Druhý projekt, Uspořádaný růst magnetických klastrů na povrchovém oxidu vytvořeném na 
Ni3Al(111), byl uskutečněn na Ústavu obecné fyziky na  Technické univerzitě ve Vídni.   
Tenká vrstva kobaltu byla nanášena na čtyři typy substrátů: Si(111)-po rychlém ohřevu, 
Si(111)-leptaný, Si(111) s tenkou vrstvou SiO2 a mřížky v SiO2/Si. Čištění substrátu bylo 
prováděno odporovým žíháním při 500-600 °C. Nižší teploty byly použity pro vzorky s SiO2, 
aby nedošlo k odstranění této vrstvy. Depozice kobaltu byla prováděna metodou vakuového 
svazkového napařování. Analýza tenké vrstvy kobaltu na na čistém Si(111), Si(111) s vrstvou 
přírodního oxidu křemičitého a mřížkách v SiO2/Si, byla studována především pomocí metod 
AFM a XPS. Parametry ovlivňující mód růstu tenké vrstvy kobaltu jsou: pokrytí Co, typ 
substrátu a významným činitelem je teplota při depozici. Po depozici kobaltu při 400 °C 
vzniká na čistém Si(111) souvislá vrstva, kdežto na SiO2/Si(111) se tvoří shluky ostrůvků. 
Vliv teploty jsme pozorovali u kobaltu deponovaného na  SiO2/Si(111). Depozice Co za 
pokojové teploty vede ke vzniku souvislé vrstvy. Při depoziční teplotě 300-360 °C dochází ke 
vzniku přechodové fáze mezi souvislou vrstvou a shluky ostrůvků jejichž okolí je tvořeno 
čistým SiO2. Ostrůvky se tvoří při teplotě ~ 400 °C. Atomy Co desorbují z povrchu při 
teplotách 450-500 °C a vyšších. Depozice kobaltu na mřížky v SiO2/Si byla prováděna při 
400 °C. Za těchto podmínek jsme dosáhli selektivního růstu kobaltu na mřížkách.  Poruchová 
místa mřížky vytvořené pomocí fokusovaného iontového svazku se stala nukleačními centry 
pro atomy kobaltu. Velikost a tvar kobaltových ostrůvků na poruchových místech závisely na 
pokrytí Co a na hustotě iontů ve svazku, který dané poruchové místo vytvořil.  
Cílem druhého projektu bylo vytvoření pole pravidelně uspořádaných magnetických 
klastrů. Vhodným podkladem pro růst uspořádaných klastrů je povrchový oxid vytvořený na 
Ni3Al(111). Oxidací Ni3Al(111) vzniká na povrchu struktura se šestičetnou symetrií, které 
přísluší rekonstrukce ( )6767 × °2,12R . V rozích elementární buňky oxidu jsou díry            
o průměru přibližně 4 Å. Tato místa jsou vhodná pro ulpění atomů kovových prvků dodaných 
na povrch. V experimentu byly použity magnetické prvky – železo (Fe) a kobalt (Co). Při 
studiu růstu Co a Fe klastrů pomocí rastrovací tunelové mikroskopie bylo zjištěno, že atomy 
těchto prvků se vyhýbají periodicky uspořádaným místům (dírám) a adsorbují na 
poruchových místech. Zde tvoří zárodky klastrů, které nejsou pravidelně uspořádány. 
Důvodem je energiová bariéra, která znemožní Fe a Co atomům difundovat na místa, kde jsou 
díry. Aby vzniklo pole uspořádaných klastrů, musí být díry v rozích elementární buňky oxidu 
vyplněny atomy Pd. Atomy Fe a Co pak snadno nukleují nad atomy Pd a vytváří se pole 
uspořádaných klastrů. To může dále dobře sloužit při studiu magnetických vlastností klastrů    
a nanočástic. 
Selektivní růst kobaltu lze využít k přípravě mřížek využitelných v oblasti plasmoniky    
a v mikroelektronice (díky magnetickým vlastnostem). Uspořádané pole magnetických klastrů 
bylo použito pro studium magnetických vlastností klastrů a nanočástic a je vhodným 
modelem ke studiu heterogenní katalýzy. 
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